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Vorwort. 



Da chemische Begriffe sich bei dem Lernenden nur durch 
' eigene Anschauung ausbilden, ist das systematische Beobachten und 
Durchführen verschiedenartiger Reaktionen in nicht allzu winzigem 
Massstabe ein sehr wertvolles Mittel zur Entwicklung und Uebung 
des chemischen Denkens. Speciell für die Chemie der Kohlen- 
stoffverbindungen ist dies allgemein anerkannt: in diese Disciplin 
pflegt man den Schüler durch präparative Arbeiten einzuführen, 
wofür es an Leitfäden nicht mangelt. Aber wenn man in der anor- 
ganischen Chemie in ähnlicher Weise vorgehen und der Darstellung 
von anorganischen Präparaten eine entsprechende Stelle im Labora- 
toriumsunterricht einräumen will, so mangelt es bis jetzt an einem 
Buche, welches durchweg zuverlässige und eingehende Vorschriften 
in passender Auswahl enthält und dem Schüler bei der Arbeit stets 
zur Hand sein kann, die Bemühungen des Lehrers erleichternd und 
ergänzend. Dieser Umstand gab Veranlassung zur Abfassung des 
vorliegenden Leitfadens, zu welchem der Verfasser während einer 
fünfjährigen Thätigkeit als Unterrichtsassistent am chemischen 
Universitätslaboratorium zu Halle das Material gesammelt hatte. 
Nicht znm mindesten dem Umstände, dass auch die von dem Direktor 
r- des genannten Instituts, Herrn Professor Dr. J. Volhard, für 

die präparativen Uebungen der Praktikanten gegebenen Vorschriften 
in die Notizen des Assistenten übergingen, ist es zu danken, wenn 
sich in dem Buche manche originelle oder doch nur wenig bekannte, 
^ aber gleichwohl elegante und zuverlässige Methode vorfindet« 

Bei der Auswahl der Präparate wurde darauf Bedacht genommen 
.^- dem Lernenden recht viele ihrem Wesen nach verschiedene 

^ Reaktionen vor Augen zu führen. Wasserfreie Chloride wurden aber mi t 

< Vorliebe als Beispiele gewählt, weil die Darstellung dieser einfachen 

c 
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und charakteristischen Verbindungen einen besonders guten Prüfstein 
für sauberes Arbeiten darbietet. Der Oekonomie des Laboratoriums 
glaubt der Verfasser dadurch gerecht geworden zu sein, dass er 
soweit möglich von wohlfeilen oder wertlosen Materialien, z. B. den 
sich in jedem Laboratorium anhäufenden Rückständen verschiedenster 
Art oder den bei anderen Präparaten erhaltenen Nebenprodukten 
ausging. Die fertigen Präparate sind dagegen grösstenteils Stoffe, 
die im Laboratorium ständig zu analytischen und synthetischen 
Processen gebraucht werden, aber im Grosshandel entweder über- 
haupt nicht, oder nicht in genügender Reinheit erhältlich sind. 

Der Anordnung des Leitfadens liegt das natürliche System 
der Eletaente zu Grunde. Jedes wichtigere Element ist durch einige 
charakteristische Verbindungen vertreten , sodass der Lernende, 
welcher von den hier berücksichtigten 34 Grundstoffen je ein Präparat 
darstellt, ein Bild von dem Gesamtgebiet der Chemie gewinnt. 
Der Schüler wird diese Uebungen bei einer täglichen 3 — 4 stündigen 
Arbeitszeit — je nachdem die leichteren oder die schwereren Präparate 
ausgewählt werden — in 2 bis 3 Monaten zu Ende führen können. 

Der Anfang des Buches behandelt kurz einige der notwendigsten 
Hilfsmittel des Laboratoriums, unter Anderem die in neuester 
Zeit so sehr vervollkommnete Technik der Gas ströme. — Die 
Abbildungen, welche namentlich einige weniger bekannte Apparate 
verdeutlichen sollen, sind von Herrn F. Henke gezeichnet. 

Zum Schluss sei bemerkt, dass keine Vorschrift in den Leit- 
faden aufgenommen worden ist, die nicht vorher gewissenhaft geprüft 
wäre. Gleichwohl verhehlt sich der Verfasser keineswegs, dass 
dieser erste Versuch, Präparate aus dem Gesamtgebiet der Chemie 
nach didaktischen Gesichtspunkten auszuwählen, in mancher Hinsicht 
der Verbesserung fähig sein wird und bittet daher die Herren Fach- 
genossen, ihn auf etwaige Mängel, welche bei dem Gebrauch des 
Buches zu tage treten, freundlichst aufmerksam machen zu wollen. 

Halle a. S., im October 1890. 



H. Erdmann. 
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Natriuniamalgani (loprocentig). 

3 ^S Quecksilber werden in einem eisernen Topf mit Deckel 
auf einem Berliner Brenner (siehe Anhang) unter dem Abzug stark 
erhitzt und 300g Natrium*) in Stücken von etwa Sg rasch 
hintereinander eingetragen. Die Reaction muss beim jedes- 
maligen Einwerfen von Natrium unter Feuererscheinung sofort 
eintreten; sollte das gegen Ende der Operation nicht mehr 
der Fall sein, so verstärkt man die Hitze und rührt mit 
einem Eisenstabe um. Nach vollendetem Eintragen giesst 
man das Amalgam auf ein Eisenblech aus, zerschlägt es in 
Stücke und füllt es noch warm in ein dickwandiges, gut 
schliessendes Gefass ein. 

Vorgang: Die Vereinigung der beiden Metalle erfolgt 
sehr glatt, so lange die Masse vollkommen flüssig ist ; aber 
wenn sich in Folge zu geringer Erwärmung Krusten von un- 
geschmolzenem Amalgam bilden, kann eine Ansammlung von 
unverändertem Natriummetall auf denselben stattfinden, was 
durch Umi'ühren verhütet werden muss. 



*) Es ist nicht unbedingt nötig, die Natriumstangen von ihrer Kruste 
zu befreien ; namentlich zu Beginn der Operation verarbeiten sich sogar die 
sonst unverwertbaren Natriumabfälle (die man oberflächlich mit ge- 
meinem Fliesspapier abtrocknet) ganz glatt und Hefern ein reines Amalgam, 
indem die öligen Krusten als schwarze, kohlige Massen in dem Eisentopf 
7.urückb]eiben. 

£ r d m a n n , Chemische Präparate. 1 



2 Reines Chlornatrium. 

Prüfung: Ein Wägeröhrchen wird mit der in erbsen 
grosse Stückchen zerschlagenen Amalgamprobe beschickt und 
0,3 — 0,5 g daraus in ein trockenes Nitrometerglas abgewogen. 
In den Becher des Nitrometers giebt man verdünnte Schwefel- 
säure und misst das beim Umschütteln entwickelte Wasser- 
stoffgas. 



Beines Chlornatrium, NaCl. 

72 kg Kochsalz wird in einer 3 1 fassenden Reibschale 
mit I V2 1 kaltem Wasser verrieben, durch ein Faltenfilter in 
eine Porcellanschale von 3 1 Inhalt filtrirt und auf dem Gas 
ofen erhitzt Nun giebt man die aus 5 g Aetzkalk bereitete 
Kalkmilch zu und versetzt mit Chlorbaryumlösung im geringen 
Ueberschuss*). Nach dem Absitzen wird in ein Becherglas 
filtrirt und die klare Flüssigkeit mit Sodalösung (bereitet aus 1 5 g 
reinem wasserfreien Natriumcarbonat) ausgefallt. Das Filtrat 
wird in der Siedehitze mit verdünnter Salzsäure (etwa 25 ccm) 
neuti*alisirt und so schnell als möglich bei grossen Flammen 
auf Y2 1 kochend eingedampft. Das abgeschiedene Chlornatrium 
sammelt man auf einem Trichter mit Platinconus, saugt mit der 
Wassersb'ahlpumpe ab und trocknet das Salz durch Erwärmen 
in einer Platin- oder Porcellanschale unter Umrühren mit einem 
Platinspatel oder Glasstab. 

Vorgang: Das im Kochsalz enthaltene Magnesium, so- 
wie etwa vorhandenes Prisen wird durch das Kalkhydrat als 
Hydroxyd niedergeschlagen: 

MgCb + Ca(0H)2 == Mg(0H)2 + CaCla ; 



*) Man braucht im Durchschnitt 1 2 g kryst. Chlorbary um. — Da das Ende 
der Reaktion in der trüben Flüssigkeit sehr schwer zu erkennen ist, so ent- 
nimmt man hier wie in' vielen »nderen Fällen am bequemsten dem sich sehr 
rasch klärenden Flüssigkeitsrande kleine Proben durch Eintauchen eines feinen 
Kapillarröhrchens. Die Kapillare wird auf ein Uhrglas ausgeblasen. Im 
vorliegenden Falle stellt man das Uhrglas auf eine schwarze Unterlage und 
prüft mit einem Tropfen Chlorbaryumlösung bezw. verd, Schwefelsäure. 



Kohlensäurefreie Natronlauge. 6 

die Schwelelsäure durch das Chlorbaryuni gefallt: 

CaSÜA + BaCh = BaSÜ4 + CaCh; 
die alkalischen Erden endlich als Carbonate abgeschieden: 

CaCb + NaaCOs -- CaCOa + 2NaCl. 
Prüfung: Das Chlornatrium bildet ein schnee weisses, 
krystallinisches, aus kleinen Würfeln bestehendes Pulver. Das 
getrocknete Salz darf beim Erwärmen im trockenen Röhrchen 
nicht mehr knistern und Wasser abgeben; bei höherer Tem- 
peratur soll es zu einer leichtbeweglichen Flüssigkeit schmelzen. 
Die wässerige Lösung ist mit Ammoniumoxalat, Natriumphos- 
phat, Ferrocyankalium, Chlorbaryum auf Abwesenheit von 
Kalk, Magnesia, Eisen, Schwefelsäure zu prüfen. Ein Tropfen 
der Lösung, mit zehn Tropfen Platinchlorid auf einem Uhr- 
glas auf ein ganz kleines Volumen eingedampft, giebt beim 
Erkalten schöne, trikline Prismen von Natriumplatinchlorid, 
NasPtCle + 6 aq., die beim Lösen in Alkohol keinen Rück- 
stand von Kaliumplatinchlorid hinterlassen dürfen. 

• 

Kohleusäurefreie Natronlauge, NaOH + ^ aq. 

250 g gebrannter Kalk werden in einem kleinen eisernen 
Topf mit wenig heissem Wasser übergössen und zugedeckt. 
Dann löst man i kg rohes Aetznatron in einem Eisentopf von 
5—6 1 Inhalt in 3 1 Wasser kochend auf, rührt den einst- 
weilen zu Pulver zerfallenen Kalk mit ^2 1 heissem Wasser 
zur Kalkmilch an und giebt dieselbe in die siedende Lauge. 
Dieselbe wird nun in eine durch Ausspülen mit heissem Wasser 
vorgewärmte hohe Elasche oder in einen Cylinder überge- 
gossen und mit Stopfen oder aufgeschliffener Glasplatte gut 
verschlossen. Am nächsten Tage zieht man die völlig klare 
Flüssigkeit mittelst eines mit Wasser gefiillten Hebers in eine 
Dreiliterflasche ab. 

Vorgang: Kohlensäure und Kieselsäure werden durch 
den Kalk als unlösliche Salze niedergeschlagen. 

Prüfung: Die Lauge soll auf Zusatz eines Tropfens 
Chlorbaryumlösung klar bleiben. (Kohlensäure, Schwefelsäure; 



Natriumnitrit. 



betreffs der übrigen in den Aetzalkalien vorkciT;menden Ver- 
unreinigungen: Ammoniak. Kalk, Kisen, Kupfer. Thonerde, 
Kieselerde vergl. bei Kalihydrat, Seite 6 j/ Die Stärke der Nation- 
lauge ermittelt man annähernd durch das specifische Gewicht. 
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1,258 
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Zur genauen Bestimmung des Aetznatrongehaltes fiillt 
man eine Bürette mit der Lauge, eine zweite mit verdünnter 
Salzsäure und bestimmt das Aequivalent beider Flüssigkeiten, 
indem man 20 ccm der Lauge mit der Säure unter Anwendung 
von Phenolphtalein auf farblos titrirt. Ferner wxrden 10,585 g 
(Yio Mol.) geglühte reine Soda abgewogen, durch Zugabe der 
verdünnten Salzsäure aus der Bürette übersättigt, aufgekocht 
und mit Natronlauge zurücktitrirt. Eine einfache Rechnung er- 
giebt dann der Gehalt der Säure und der Lauge. Soll der 
Aetznatrongehalt kohlensäurehaltiger Lauge bestimmt werden, 
so fugt man vor der Titration mit Phenolphtalein auf 20 ccm 
Lauge 5 ccm Chlorbaryumlösung zu. 



Natriumnitrit, NaN02. 

In den Rössler*schen Gasofen*) legt man nach Abnahme 
des kleinen Domes auf den inneren Mantel aus feuerfestem 
Thon ein starkes Eisendrahtdreieck und setzt eine eiserne 
flache Schale mit ebenem Boden (27*2 cm Höhe, 12 cm oberer 
Durchmesser) darauf. Die Schale wird mit 85 g Chilisalpeter 
beschickt und der Ofen mit dem Deckel geschlossen. Sobald 
die Schale in schwaches Glühen gekommen ist und das 
flüssige Nitrit eben SauerstofTbläschen zu entwickeln beginnt, 
trägt man allmählich 206 g Weichblei in Form von Blech- 

*) Siehe Anhang. 
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oder Rohrabfallen ein. Das Blei wird sofort lebhaft oxydirt 
und wenn man mit einem eisernen Spatel fleissig umrührt, ist 
es in einer halben Stunde fast vollständig in Bleioxyd überge- 
führt. Man entleert dann die kleine Schale in eine grosse» 
tiefe Eisenschale und wiederholt die Operation noch einige 
Male mit den gleichen Mengen von Chilisalpeter und Blei. 
Die Reaktionsmassen werden alle in der grossen Schale ver- 
einigt, einigemal mit Wasser ausgekocht und auf ein Falten- 
filter decantirt. Den Rückstand von Bleioxyd trocknet man 
und hebt ihn für den Versuch auf S. 31 auf. In das noch 
siedendheisse Filtrat leitet man einige Minuten — nicht länger 
— einen kräftigen Kohlensäurestrom, filtrirt vom ausgeschie- 
denen Bleicarbonat ab und neutralisirt die Lösung, indem man 
unter Umschwenken vorsichtig aus einer Pipette oder Bürette 
verdünnte Salpetersäure zutropfen lässt. Nun wird zur Kry- 
stallisation eingedampft. Die zuerst ausgeschiedenen Krystalle 
bestehen zum Theil aus Nitrat und können wieder zum Ver- 
schmelzen mit Blei verwendet werden; die Mutterlauge liefert 
reines Nitrit. Man stelle aus demselben eine Normallösung her, , 
indem man 69 g in Wasser zum Liter löst. 

Prüfung: Die Krystalle gehen beim Uebergiessen mit 
verdünnten Mineralsäuren sehr leicht unter lebhaftem Auf- 
brausen in Lösung, indem Stickstofftrioxyd entweicht. Die 
saure Flüssigkeit bläut Jodkaliumstärkepapier und löst die 
Superoxyde des Mangans und Bleis mit grosser Schnelligkeit 
auf. Zur Gehaltsprüfung füllt man eine Bürette mit obiger 
Normallösung und lässt sie in eine verdünnte, mit Eis ge- 
kühlte und mit Salzsäure stark angesäuerte Lösung von 
ii>SS g sulfanilsauren Natriums (C6H4NH2.S03Na4- 2H2O) 
unter Umrühren einfliessen, bis ein Tropfen der F'lüssigkeit 
Jodkaliumstärkepapier stark bläut. Von reinem Nitrit werden 
50 ccm verbraucht. Oder man misst 10 ccm Nitritlösung mit 
einer Pipette in einen Messkolben ab, füllt zum Liter auf und 
titrirt 250 ccm dieser verdünnten Nitritlösung mit Permanganat, 
nachdem man mit verdünnter Schwefelsäure angesäuert hat. 
(Verbrauch: 50 ccm Zehntelnormalpermanganat.) 



v) Chemisch reines Kalihydrat. 

Vorgang: NaNOa + Pb = NaNOa + Pbü. Ein 
kleiner Teil des Nitrits geht in Bleioxydnatrium über, das 
durch Kohlensäure zersetzt werden muss. — Salpetrige Säure 
reagirt mit Superoxyden und mit Permanganat nach den 
Gleichungen : 

Mn02 + HNOa + HNO3 = Mn (NOaja + HqO; 
2HMn04 + 5HNO2 = 2Mn(N03)2 + HNO3 + 3H2O; 

mit Sulfanilsäure liefert sie Diazobenzolsulfosäure: 



Chemisch reines Kalihydrat, KOH HN02=zC6H4< 

Litter (itur: Schubert, Jour, f. pract. Chemie [2] 26, 11 7. 

300 g krystallisirtes Barythydrat löst man mit i 1 Wasser 
in einer Eisenschale auf und giebt eine heisse concentrirte 
Lösung von 120 g Kaliumsulfat genau so lange zu, bis mit 
der Capillare entnommene Proben (vergl. die Anmerkung auf 
S. 2) weder mit Kaliumsulfatlösung noch mit Barytwasser 
reagiren. Man filtrirt dann durch ein Faltenfilter von Papier 
in einen Glaskolben und dampft das Filtrat portionsweise in 
einem Silbertiegel bei grosser Flamme so rasch als möglich 
ein. Wenn das hinterbleibende Aetzkali ruhig schmilzt,*) giesst 
man dasselbe in eine grosse Schale von Silber, Eisen oder 
Nickel, schwenkt um und füllt die erhaltenen dünnen Lamellen 
noch heiss in ein .Präparatenglas, das gut verschlossen und 
parafifinirt wird. 

Vorgang: Ba(0H)2 + K2SO4 = 2KOH + BaSOi. 

Prüfung: Das Aetzkali löse sich in Wasser und in 
Alkohol ohne Trübung; eine Lösung in frisch ausgekochtem 
destillirten Wasser werde durch einen Tropfen Chlorbaryuni, 
Schwefelsäure, Schwefelammonium, Nessler'sches Reagenz nicht 



*) Bei allen Arbeiten mit schmelzenden Aetzalkalien ist es unerlässlich, 
die Augen durch ein Glas zu schützen. 
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gefallt. Beim Erwärmen mit überschüssiger Chiorammonium- 
lösung in einer Platinschale oder Porzellanschale bis zur fast 
völligen Verjagung des Ammoniaks darf kein Niederschlag 
entstehen (Thonerde, Kieselerde), auch nicht auf Zugabe von 
Ammoniumoxalat (Kalk). 

Beines Kaliumdisulfat^ KHSO4. 

Litter atur : Krüss, Annalen 238»50. 

In der für Chlornatrium (Seite 2) angegebenen Weise ist das 
technische Chlorkalium zu reinigen. Das Salz krystallisirt zum 
grossen Teil erst beim Erkalten der eingedampften Lösung. 
Man überzeugt sich durch die Flammenprobe, ob dasselbe 
völlig frei von Chlornatrium ist. Von dem so erhaltenen 
reinen Chlorkalium werden 20 g in eine erwärmte, 28 g reine 
conc. Schwefelsäure enthaltene Platinschale mit einem Platin- 
löffel eingetragen und auf dem Bunsenbrenner bei kleiner 
Flamme erhitzt, bis die Gasentwickelung vollständig aufgehört 
hat. Die Schmelze erstarrt grosskrystallinisch. . 

Vorgang: KCl + H2SO4 = HCl + KHSO4. 

Prüfung: Die schneeweisse Krystallmasse ist auf Ab- 
wesenheit von Chlor und von Natrium zu prüfen. Man be- 
stimme ihren Schmelzpunkt, der etwas über 100** liegt.*) 

Kaliumcyanat^ KCNO. 

Litteratur : C. A. Bell, Chem, News 82,99. 

Käufliches Ferrocyankalium wird zerstossen, in einer 
eisernen Schale auf dem Gasofen entwässert und fein zer- 
rieben. 200 g des wasserfreien Salzes mischt man innig mit 
150 g Kaliumdichromat, welches vorher durch Schmelzen auf 
dem Gasofen von anhaftender Feuchtigkeit befreit worden ist. 
Das Gemisch trägt man portionsweise mit einem Löffel in eine 
geräumige eiserne Schale ein, welche auf einem Berliner 
Brenner oder auf einem Gasofen (siehe Anhang) soweit 
erhitzt ist, dass jede Portion des eingetragenen Pul- 
vers zu einer schwarzen Masse verglimmt. Man rührt 

*) Derselbe schwankt ziemlich stark schon durch ganz geringen Wassei- 
gehalt des Salzes. 
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während des Eintragens mit einem eisernen Spatel um. Die 
Temperatur darf nicht bis zum Schmelzen der Masse steigen. 
Nach dem Erkalten wird die poröse Masse zerrieben, in einen 
Kolben mit i 1 Soprocentigem siedendheissen Alkohol unter 
Umschütteln eingetragen und fünf Minuten lang am Rückfluss- 
kühler gekocht. Nach dem Absitzen giesst man die klare 
Lösung in ein Becherglas ab, das zur Abkühlung in kaltes 
Wasser gestellt wird, worauf das Kaliumcyanat, namentlich 
beim Reiben mit dem Glasstab, als schweres weisses Krystall- 
pulver ausfällt. Die Mutterlauge dient zur weiteren (drei- bis 
viermaligen) Extraktion des schon einmal ausgezogenen schwar- 
zen Produkts. 

Vorgang: K4Fe(CN)6 + 2K2Cr207 = 6KCN0 + 
2Cr303 -f FeO -f KaO. 

Das unveränderte Blutlaugensalz bleibt bei dem Um- 
krystallisiren aus Alkohol unlöslich zurück. Die heissen 
Lösungen müssen rasch abgekühlt werden, da bei längerem 
Erhitzen das in dem verdünnten Alkohol enthaltene Wasser 
zersetzend auf Cyanat einwirken würde: 

KCNO + 2H2O = K(NH4)C03. 

Prüfung: Man analysire das Salz durch Abrauchen einer 
Probe mit conc. Schwefelsäure und Glühen des hinter bleiben- 
den Kaliumsulfats unter Zusatz von einem Körnchen Ammo- 
niumcarbonat. 

Kaliumchlorat^ KCLO3. 

100 g Kaliumcarbonat werden in möglichst wenig heissem 
Wasser in einem Kölbchen gelöst und in die siedende Flüssig- 
keit Chlor eingeleitet, bis die alkalische Reaction der Lösung 
verschwindet. Dann verdünnt man mit heissem Wasser bis 
zu einem Volumen von 350 ccm, filtrirt und lässt krystal- 
lisiren. 

Prüfung: Eine gewogene Probe des trockenen S^ilzes 
wird in einem bedeckten Platinschälchen erst auf dem Gas- 
ofen, dann auf dem Bunsenbrenner mit kleiner Flamme bis 
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zur eben beginnenden Rotglut erhitzt, wobei man ein Oeffnen 
der heissen Schale vermeiden muss. 

Vorgang: 6KCO3 + 6C1 = KClOs + sKCl + 3CO2. 

Das Chlorkalium bleibt in der Mutterlauge. Beim Er- 
hitzen geht das Kaliumchlorat unter vorübergehender Bildung 
von Kaliumperchlorat in Chlorkalium über, welches aber bei 
starker Rotglut flüchtig ist. 

Kupferchlorür. 

42 g Kupferchlorid (kryst.) und 32 g metallisches Kupier 
( granulirt oder in Spänen) werden mit 1 00 ccm heissem Wasser 
übergössen, 200 ccm rohe Salzsäure (spec. Gew. 1,175) zuge- 
geben und in einem mit Trichter chen annähernd verschlossenen 
Kolben eventuell noch unter Nachgabe von etwas rauchender Salz- 
säure auf dem Gasölen gelinde gekocht, bis farblose Lösung erfolgt. 
Diese Operation dauert i — 2 Stunden, lässt sich aber wesentlich 
beschleunigen, wenn man zur Vollendung der Reaktion das bei 
der Darstellung des Kupfervitriols als Nebenprodukt gewonnene 
Kupferpulver enpäte (Seite 1 1) der Flüssigkeit zufügt. Die farblose 
Flüssigkeit wird von dem überschüssigen Kupfer in einen hohen 
mit kaltem destillirtem Wasser gefüllten Cy linder abgegossen, 
das käsig gefällte Chlorür sofort nach dem Absitzen decantirt,. 
schnell abgesaugt, mit Alkohol undAether gewaschen und im 
Vacuum über Schwefelsäure getrocknet. 

Vorgang: CuCl2 -4- Cu = 2CuCl. 

Prüfung: Weisse, in Wasser unlösliche, schwere Massen» 
die sich an der Luft leicht oxydiren und durch Chlorwasser 
oder Königswasser leicht als Kupferchlorid in Lösung gehen. 
Beim Ei*hitzen im Röhrchen schmilzt das Chlorür ohne Zer- 
setzung. 

Kupfercyan&r. 

50 g krystallisirter Kupfervitriol werden in 300 ccm heissen 
Wassers gelöst und zu der heissen Lösung in einem Kolben 
mit Tropflrichter eine Lösung von 26 g Cyankalium in 50 ccm 
Wasser zugetropft. Das unter starkem Aufschäumen entweichende 
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Cyangas lässt man durch ein aufwärts gebogenes, zu einer 
Spitze verengtes Glasrohr entweichen und zündet es, sobald 
der Apparat damit angefüllt ist, an der Mündung des Rohres 
an, um durch das giftige Gas nicht belästigt zu werden. Den 
ausgefallenen, weissen käsigen Niederschlag trennt man durch 
Decantiren von der nur noch schwach bläulich gefärbten Lösung, 
wäscht ihn mit Wasser aus und trocknet ihn auf einem Thon- 
teller. 

Vorgang: CuSOi + 2KCN = Cu(CN)2 + K2SO4; 
2 Cu(CN3) = 2CuCN + (CN)2. 

Prüfung; Ziemlich luflbeständiges , im Uebrigen dem 
Kupferchlorür ähnliches weisses Pulver. Zersetzt sich beim 
Erhitzen unter Cyangeruch. 



Kupfer Sulfat CuS04 + 5H2O. 

200 g Kupfer (granulirt) werden mit 900 g conc. 
Schwefelsäure im Kolben auf deni Gasofen erhitzt. *) Das 
entweichende Schwefeldioxyd wird mit etwas Wasser gewaschen 
und durch 4 1 kalten Wassers absorbirt (wässerige schweflige 
Säure). Das als weisses Krystall - Pulver zurückbleibende 
Kupfersulfat wird nach dem Erkalten mit der Schwefelsäure 
in eine Porcellanschale gebracht und mit i 1 heissem Wasser 
nachgespült, wobei ein kleiner Rest von unangegriffenem 
Kupfer im Kolben zurückbleibt. Die heisse Flüssigkeit versetzt 
man solange mit roher Salpetersäure (etwa 25 g) bis eine 
klare Lösung entstanden ist und filtrirt durch ein Faltenfilter 
in eine Schale. Die beim Stehen sich absetzenden, grossen, 
etwas weisslichen Krystalle werden in 300 ccm heissen Was- 
sers gelost und im Kolben durch Umschütteln und Kühlen mit 
Wasser ein Krystallmehl erzielt, welches auf einfachem Platinconus 
abgesaugt und auf Thontellem in der Kälte getrocknet wird 
{105 g). Will man das reine Produkt noch in schönerer Form 



*) Falls es auf die Ausbeute an schwefliger Säure nicht ankommt, nehme 
man statt der 200 g Kupfer 300 g Kupferhammerschlag, wodurch die Ausbeute 
an Kupfervitriol grösser wird. 
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erhalten, so krystallisirt man nochmals aus Wasser um. Die 
Mutterlaugen werden in einer Porcellanschale vereinigt und in 
der Kälte unter gutem Umrühren solange mit Zinkstaub versetzt, 
bis die Flüssigkeit nur noch ganz schwach blau gefärbt ist. 
Das so erhaltene Kupferpulver wird durch Decantiren gereinigt 
und als Paste aulbewahrt. (Vergl. Kupferchlorüi* Seite 8). 

Vorgang: Cu + 2H2SO4 = CuS04 + SO2 + 2H2O. 
Ein Theil des Schwefeldioxyds wird weiter reducirt, es bildet 
sich Schwefelkupfer, welches durch die zugefugte Salpetersäure 
wieder zersetzt wird. Aus concentrirt schwefelsaurer Lösung 
scheidet sich das Kupfersulfat wasserfrei und völlig weiss aus, 
aus verdünnterer Säure wasserarm und weisslich blau. 

. Prüfung: Der Kupfervitriol bildet lasurblaue, schiefrhom- 
boidische Krystalle, die an der Luft langsam verwittern. Beim 
Erhitzen des gepulverten Vitriols auf dem Gasofen erhält man 
das völlig farblose wasserfreie Sulfat, welches beim Glühen in 
schwarzes Oxyd übergeht. Auf Eisen prüle man durch über- 
schüssiges Ammoniak, auf Zink durch Fällen mit überschüssiger 
Natronlauge und Versetzen des Filtrats mit Schwefelammonium. 



Kupfersnlfat-Ammoniak, CuS04 + 4NH3 + H2O. 
Kupferkaliumsulfat, CuKa(S04)3 + 6 Hau. 

Ammoniumdoppelsalz, — 30 g Kupfervitriol löse man 
in 100 ccm Ammoniakflüssigkeit von 0,962 sp. G. — In 
einen schmalen hohen Cylinder werden dann 1 50 ccm Alkohol 
gegeben, mittelst eines Tropftrichters mit langem Rohr 20 
ccm Wasser vorsichtig unter den Alkohol gebracht und dann 
die Kupferlösung in ganz dünnem Strahle nachgefüllt, sodass 
sie sich im untern Teile des Cylinders sammelt und durch die 
Wasserschicht vom Alkohol getrennt ist. Binnen 1—4 Wochen 
ruhigen Stehens bilden sich grosse tiefdunkelblaue Krystalle. 

Kaliumdoppelsalz. — 100 g Kupfervitriol in bei 70^ ge- 
sättigter Lösung werden mit einer ebensolchen Lösung von 
69,8g Kaliumsulfat, die unter Zusatz von 7 ccm conc. Schwe- 
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feisäure bereitet ist, vermischt. Beim Erkalten scheiden sich 
die vveisslich blauen Krystalle des Doppelsalzes ab. 

Prüfung: Zur Prüfung bestimme den Kupfergehalt der 
Salze: bei dem Ammoniumdoppelsalz durch einfaches Glühen 
und Wägen des zurückbleibenden Kupferoxyds, bei dem Kaliuni- 
doppelsalz durch Fällen mittelst eines Stückchens Cadmium 
oder Zink in gewogenem Platinschälchen aus verdünnter, schwach 
mit Salzsäure angesäuerter Lösung. Wenn ein Pröbchen der 
entfärbten Flüssigkeit mit Schwefelwasserstoffwasser nicht mehr 
reagirt, spült man mit etwas Salzsäure, dann mit heissem Wasser, 
endlich mit Alkohol aus, trocknet bei loo® und wägt. 

Reines Silber, Ag. 

a) Krystallisirtes Silber nach Sias, — t)ine beliebige, aber 
gewogene Menge von technischem Silber (Münzen oder Bruch) 
wird in Salpetersäure gelöst, filtrirt und zur Trockene gedampft. 
Den Rückstand erhitzt man zum Schmelzen, bis Schwarzfarbung 
einzutreten beginnt, nimmt in Wasser auf, filtrirt und verdünnt 
soweit, dass die Flüssigkeit 2^0 Silber enthält. Nun macht 

<man in der Kälte stark ammoniakalisch und setzt soviel tech- 
nische Natriumdisulfitlösung*) zu, bis eine Probe der blauen 
Flüssigkeit beim Kochen Entfärbung zeigt. 

Der grösste Theil des Silbers fällt beim Stehen der Lösung 
in der Kälte schön krystallinisch heraus, der Rest beim Erwärmen 
auf 60 — 70®. Das Silber wird mit Wasser gewaschen, dann 
einigemal mit concentriitem Ammoniak digerirt, wieder mit 
Wässer gewaschen, auf dem Wasserbade getrocknet und gewogen. 

b) Moleculares Silber aus Rückständen, — Silberrückstände 
werden mit Zinkstangen unter Salzsäurezusatz gekocht, das 
reducirte, von dem ungelösten Zink mechanisch befreite Silber 
durch Decantiren sehr gut ausgewaschen, in Salpetersäure gelöst 
und mit Salzsäure gefallt. Das decantirte und ausgewaschene 
Chlorsilber trägt man noch feucht in Natronlauge, die in einer 
Porcellanschale im Sieden erhalten wird, ein und kocht unter 



*) Eine 40 procentige Natriumdisulfitlösung ist von Hofmann und Schoten- 
sack in Ludwigs ha fen zu beziehen. 
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zeitweiliger Zugabe einiger Cubikcentimeter concentrirterTrauben- 
ziickerlösung so lange, bis sich eine abfiltrirte, ausgewaschene 
Probe des grauen Silberpulvers in Salpetersäure klar auflöst. 
]Man wäscht, trocknet und wägt, wie bei a) beschrieben. 

Vorgang: Die Schwarzfarbung bei dem Schmelzen des 
unreinen Nitrats rührt von der beginnenden Zersetzung des 
Kupfemitrats her; um keinen Verlust an Silber zu erleiden, 
erhitzt man nicht solange, bis sämmtliches Kupfersalz in Oxyd 
übergeführt ist, sondern gründet die Trennung des Silbers voai 
Kupfer darauf, dass das Silber aus ammoniakalischer Lösung 
durch schweflige Säure metallisch gefällt wird, während das 
Kupfer unter diesen Umständen höchstens zu Oxydul reducirt 
wird, welches in der ammoniakalischen Flüssigkeit gelöst bleibt. 

Prüfung. Löse eine Probe des Silbers in chlorfreier 
Salpetersäure und achte auf einen etwaigen Rückstand (Gold, 
Chlorsilber, Zinndioxyd): fa.lle die Lösung mit Salzsäure aus 
und prüfe das Filtrat auf Schwermetalle. 

Feingold. 

Technisches Gold (zerbrochene Theile von Schmuck- 
gegenständen, eine Münze oder rohes Waschgold) wird, möglichst 
zerkleinert, gewogen und in einem Kölbchen mit concentrirter 
Salzsäure Übergossen. Man erhitzt das Kölbchen im Sandbade 
und tropft von Zeit zu Zeit concentrirte Salpetersäure zu. Nachdem 
alles in Lösung gegangen ist, dampft man in einer Porcellan- 
schale auf dem Wasserbade unter sorgfaltiger P'emhaltung von 
Staub soweit ein, dass die restirende dunkelrothe Flüssigkeit 
beim Erkalten erstarrt. Dann nimmt man mit viel Wasser 
auf, filtrirt vom ausgeschiedenen Chlorsilber ab und fallt das 
Plltrat heiss mit viel überschüssiger Eisenchlorürlösung. Das 
pulverförmig abgeschiedene Gold wird decantirt, mit verdünnter 
Salzsäure einigemal ausgekocht, auf aschenfreiem Filter gesammelt, 
im Porcellantiegel erhitzt und gewogen. Falls man grössere 
Mengen von Gold scheidet, kann man aus dem Filtrat mit 
Prisen oder Zink ein wenig Platin und Palladium (event. auch 
Thallium) abscheiden. 
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Prüfung: Das in Form eines röthlichen Pulvers erhaltene 
Gold darf siedender concentrirter Salzsäure keine Spur einer 
gelblichen Färbung (Eisen) ertheilen. Unterwirft man eine 
gewogene Menge nochmals dem oben beschriebenen Scheide- 
verfahren, so muss das Gewicht völlig constant bleiben. 

Wasserfreies Magnesiumchlorid, MgCb. 

500 g kr>'Stallisirtes Chlormagnesium wird mit 500 g 
Salmiak in möglichst wenig Wasser gelöst, filtrirt, in einer 
Porcellanschale eingeengt und am besten in einer Silberschale 
zur Trockene gebracht. Die feste Masse wird heiss zerkleinert 
und in kleinen Portionen auf Porcellanschalen oder besser Platin- 
schalen (jedes unedle Metall, auch Silber wird von der Mischung 
bei höherer Temperatur angegriffen) getrocknet. Diese Opera 
tion dauert längere Zeit und ist mit besonderer Sorgfalt aus 
zuführen, da durch das Zurückbleiben selbst ganz geringer 
Mengen Wasser der Erfolg des Versuches völlig vereitelt 
wird. Man trockne auf mehreren Gasöfen gleichzeitig 
und regulire die Flammen derartig, dass ein Entweichen 
von Chlorammoniumdämpfen nicht stattfindet. Von Zeit zu. 
Zeit zerreibe man die Portionen in einer heissen Reibschale^ 
setze dann das Trocknen fort bis das Produkt ein beim Erhitzen 
nicht mehr zusammenbackendes Pulver darstellt und betrachte 
die Operation erst dann als beendet, wenn eine Probe im 
Reagirrohr erhitzt keine Feuchtigkeit mehr abgiebt und nach 
dem Verdampfen des Chlorammoniums eine leicht bewegliche 
klare, beim P>kalten strahlig krystallinisch erstarrende Flüssig- 
keit hinterlässt. Dann fülle man das noch heisse Pulver *) in 
einen geräumigen Platintiegel, verschliesse denselben mit einem 
gut passenden Deckel und setze ihn in den bereits vorher erhitz- 
ten Rössler'schen Ofen (siehe Anhang). Nach dem Verdampfen des 
Chlorammoniums nimmt man den Tiegel heraus, **) füllt ihn 

*) Soll die getrocknete Substanz aufbewahrt werden, so muss dies in 
sehr gut schliesenden Gefössen geschehen. Vor dem Gebrauch ist dann die 
Masse nochmals auf dem Gasofen kurze Zeit zu trocknen. 

**) In hellglühendem Zustande darf der Tiegel wegen der Flüchtigkeit 
des Chlormagnesiums nicht geöffnet werden. 



Poröses Chlor calcium. 1^ 

von neuem mit dem lockeren Pulver an und setzt das Glühen 
fort bis die ganze Masse eingeschmolzen ist. Das erstarrte 
Chlormagnesium, welches sich leicht aus dem Tiegel heraus- 
lösen lässt, ist noch warm in ein gut schliessendes Gefass 
einzufüllen. 

Vorgang: Krystallisirtes Chlormagnesium verliert beim 
Erhitzen den grössten Theil seines Chlors in Form von Salz- 
säure, dagegen lässt sich das Doppelsalz (NH4)2MgCU bei 
vorsichtigem Erhitzen ohne Zersetzung entwässern. Beim 
Glühen dieses Doppelsalzes hinterbleibt wasserfreies Chlor- 
magnesium: (NH4)2MgCl4 = MgCla + .2NH2CI. 

Prüfung: Strahlig gross krystallinische, seidenglänzende, 
dem geschmolzenen Natriumacetat nicht unähnliche Stücke,, 
welche beim Erhitzen leicht schmelzen und bei Glühhitze 
verdampfen: Die Dämpfe zersetzen Wasserdampf momentan 
unter Freiwerden von Chlorwasserstoff. Das sehr hygros- 
kopische Salz sei in Wasser unter P>wärmung klar löslich. 

Poröses Chlorcalcinm, CaCl2. 

Von der bei der Kohlensäureentwicklung aus Marmor 
und roher Salzsäure hinterbleibenden Lauge, welche mit über- 
schüssigem Marmor nicht mehr reagirt, wird i 1 erwärmt, mit 
Kalkmilch aus 35 g Aetzkalk in einem 2 1 fassenden eisernen 
Topf gefallt und nach dem Aufkochen der stark alkalisch 
reagirenden Flüssigkeit filtrirt. *) Das Filtrat versetzt man mit 
Salzsäure bis zur stark sauern Reaktion und verdampft es 
unter Nachgiessen in einer nur 7^ ' fassenden Porcellan- 
schale auf dem Gasofen (siehe Anhang.) Sobald sich 
eine Salzhaut bildet, macht man die Flammen klei- 
ner, giebt etwas rauchende Salzsäure zu und lässt ohne 
Umrühren ruhig stehen, so dass die Masse erst im Laufe von 



*) Statt dessen kann man auch von den bei der Aetzammoniakdarstellung^ 
bleibenden, aus einem Gemisch von Chlorcaicium und überschüssigem Kalk 
bestehenden Rückständen ausgeben. Man kocht dieselben mit Wasser, bis 
sich die letzten Spuren von Ammoniak verllüchtigt haben, filtrirt und verfährt 
weiter wie oben angegeben. 
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4 — 5 Stunden völlig trocken wird. Nun löst man mit Hilfe 
eines Messers das poröse Chlorcalcium vorsichtig von der 
Schale los, zerschlägt die grossen Stücke noch heiss in einer 
angewärmten Reibschale, sortirt die Stückchen möglichst rasch 
nach ihrer Korngrösse mittelst einiger Siebe von i — 5 mm 
Maschenweite und füllt sie sofort in gut schliessende Präparaten- 
fläschchen ein. 

Vorgang: Der Aetzkalk fällt aus der Marmorlösung 
Magnesia sowie die Oxyde des Eisens und Mangans* (Auo 
dem Filtrat scheidet sich beim Stehen häufig basisches Chlor- 
calcium, 3CaO,CaCl2 -f- 15H2O, in schönen langen Prismen 
ab). Beim Eindampfen zur Trockene muss die Lösung salz- 
sauer und die Erhitzung eine allmähliche sein, da das Chlor- 
calcium sonst Salzsäure verliert und stark alkalische Reaktion 
annimmt. 

Prüfung: Rein weisse, poröse, sehr hygroskopische 
Stücke. Dieselben sollen sich in Wasser urtd in Alkohol klar 
lösen; die wässerige Lösung darf nur ganz schwach alkalisch 
reagiren. 

Kohlensaures Calcium, CaCOs. 

1 72 1 Chlorcalciumlauge wird, wie oben beschrieben, mit 
Kalkmilch gereinigt. Das noch heisse Filtrat wird in 2V2 1 
loproc. Lösung von käufl. Ammoniumcarbonat unter Zusatz von 
250 ccm verd. Ammoniakflüssigkeit (i Th. conc. Ammoniak, 
2 Th. Wasser) eingegossen, die gut gemischte Flüssigkeit in 
hohen Glascylindern decantirt, der Niederschlag endlich auf 
einem Papierfilter abgesaugt und in Nickelschalen auf Gasöfen 
vollends getrocknet. 

Vorgang: NH3 + (NH4)3H(COs)2 = 2(NH4)2CÜ3; 
CaCh + (NH4)2C03 = CaCOs + 2NH4CI; 
Ca(OH)2 + (NH4)2C03 = CaC03 + 2NH3 + 2H2O. 

Prüfung: Schneeweisses krystallinisches, geschmackloses 
Pulver, in verdünnter Salzsäure und Salpetersäure unter starkem 
Aufbrausen klar löslich. Die salzsaure Lösung darf durch 
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Ammoniak keine Fällung erleiden (Eisen, Thonerde); die klare 
ammoniakalische Lösung ist nach dem Ausföllen des Kalkes 
durch oxalsaures Ammoniak mittelst phosphorsäuren Natriuojs 
auf Magnesia zu prüfen. Die salpetersaure Lösung mus$: auf 
Zusatz von Silbernitrat klar bleiben. Im trockenen Röhrchen 
erhitzt, soll das Präparat weder Wasser noch Ammoniak 
abgeben. 



Arsenfreies Zink, Zn. 

Litteratur : L. L'Höte, Ann. de chimie et de physique [6] 3, 141, Compt. 
rend. 98, 149 1. 

I kg Handelszink wird im hessischen Tiegel geschmolzen. 
In das glühende Metall taucht man Stücke von wasserfreiem 
Chlormagnesium (siehe Seite 14) bis auf den Boden des Tiegels 
unter und hält sie so lange dort fest, bis sie in Lösung gegangen 
sind. Um das specifisch leichte Chlorid unter dem geschmolzenen 
Metall festzuhalten, bedient man sich eines Eisendrahtes, dessen 
unterer Teil zu einerdichten Spirale gewunden ist. In der so ent- 
standenen kleinen Glocke befestigt man mit etwas Blumendraht das 
Chlormagnesium und drückt dann den Draht in das MetaM. 
Nachdem 1 5 g Chlorid eingetragen sind, lässt man den Tiegel 
soweit erkalten, dass das Metall beim Oeffnen des Tiegels 
sich nicht mehr entzündet und nur eben noch flüssig ist und 
giesst dasselbe dann im möglichst dünnen Strahle in einen 
Eimer mit Wasser. Die herausgenommenen Granalien werden 
nach dem Abtropfen in der Wärme getrocknet. 

Vorgang: 3MgCh + 2As = 3Mg + 2AsCl8. Das 
Chlorarsen und unzersetztes Chlormagnesium verflüchtigen sich 
in dicken Wolken. 

Prüfung: Das so erhaltene Zink ist magnesiumhaltig 
und daher im Gegensatz zum chemisch reinen Zink in ver- 
dünnten Säuren sehr leicht löslich. Um es auf Arsen zu 
prüfen, übergiesse man es in einem Reagirröhrchen mit ver- 
dünnter (1:1) Salzsäure und bedecke das Rohr mit einem 

E r d m a n 11 , Chemische Präparate. 2 
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Filterchen, dessen Spitze mit einem Tropfen concentrirter 
Silberlösung (i : i) befeuchtet ist. Nach kürzerer oder längerer 
Zeit bildet sich gelbes Arsensilbernitrat Age As(N03)8, welches 
sich mit Wasser unter Schwarzfarbung zersetzt. 



Strontiumhydroxyd, Sr(0H)2 + 8H2O. 

Ein inniges Gemenge von 1 50 g feingepulvertem Coelestin 
mit 50 g Holzkohle wird in einem hessischen Tiegel festge- 
drückt und mit einer Schicht von Kohlenpulver bedeckt. Man 
verschliesst den Tiegel mit einem genau passenden eisernen 
Deckel mit anschliessendem umgebogenen Rand und erhitzt eine 
Stunde lang im Rössler'schen Gasofen (siehe Anhang) bis zur Weiss- 
glut. Das erkaltete Produkt muss beimUebergiessen mit verdünnter 
Salzsäure bis auf einen geringen kohligen Rückstand unter 
lebhafter Schwefelwasserstoffentwicklung in Lösung gehen, 
wovon man sich an einer Probe überzeiigt. Man suspendirt 
die Masse in einer Porcellanschale in einem Liter heissen 
Wassers und trägt in die kochende Flüssigkeit solange Kupfer- 
hammerschlag (100 — 1 50 g) ein, der vorher mit etwas Salpeter- 
säure befeuchtet und dann geglüht war, bis eine abfiltrirte 
Probe mit Bleiacetat keine braunschwarze Fällung mehr liefert. 
Dann wird heiss in ein Becherglas filtrirt, der Rückstand noch 
mit 100 ccm Wasser ausgekocht und das Gesammtfiltrat gut 
zugedeckt der Krystallisation überlassen. Nach 24 Stunden 
giesst man die Lauge von den ausgeschiedenen Krystallen ab, 
trocknet dieselben so rasch als möglich auf einem bedeckten 
Thonteller und bringt sie in ein verschlossenes paraffinirtes 
Gefass. Die Lauge wird in eiserner Schale rasch auf 3(X) ccm 
eingedampft, um eine zweite Krystallisation zu erzielen. 

Vorgang: Das Strontiumsulfat wird durch Glühen mit 
Kohle unter Luftabschluss in Schwefelstrontium verwandelt, 
welches sich mit Kupferoxyd zu Strontiumhydroxyd umsetzt: 

SrSOi + 4C = SrS + 4C0; 
SrS + CuO + HaO = Sr(OH> + CuS. 
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Prüfung: Wasserhelle, leicht verwitternde vierseitige 
Tafeln oder Nadeln von stark alkalischem Geschmack, leicht 
und ohne Rückstand löslich in ausgekochtem heissen Wasser. 
Schmilzt beim Erwärmen leicht, um beim weiteren Erhitzen 
unter Verlust seiner 8 Mol. Krystallwasser wieder zu einer 
weissen Masse zu erstarren, welche bei höherer Temperatur 
nochmals schmilzt und endlich in Strontiumoxyd übergeht. 
Seine essigsaure Lösung darf durch Kaliumdichromat nicht 
gefallt werden (Baryum), muss dagegen durch Schwefelsäure 
so vollständig niedergeschlagen werden , dass im Filtrat 
Ammoniumoxalat keine Fällung mehr hervorbringt (Calcium). 

Cadminmcarboiiat CdCOs. 

loo g zerschnittenes oder granulirtes technisches Cad- 
miummetall werden in einen Kolben mit 4oo ccm kalter 
Salpetersäure vom spec. Gew. 1,20 eingetragen, indem man 
das reichlich entweichende Stickoxyd durch ein Steigrohr 
direkt in den Abzugskanal fortleitet. Nachdem die Einwirkung 
vollständig aufgehört hat, giesst man von dem ungelösten 
Rest in eine Porcellanschale von 6 I Gehalt ab, verdünnt 
mit 4 1 heissen Wassers und trägt etwas festes käufliches 
Ammoniumcarbonat in Pulverform ein, sodass eben ein 
bleibender Niederschlag erfolgt. Derselbe wird für sich ab- 
filtrirt und aus dem Filtrate durch Eintragen von überschüs- 
sigem (etwa 150 g) Ammoniumcarbonat das reine Cadmium- 
carbonat gefällt. Man decantirt einige Mal mit heissem 
Wasser in hohen Glascylindern und bewahrt das Carbonat 
als Paste auf oder trocknet es auf dem Wasserbade. 

Vorga ng: ßCd + 8HNO3 = 3Cd(N03)2 + 2NO + 4HaO. 
Die fremden Metalle, mit Ausnahme des Zinks und Eisens, 
bleiben nicht in Lösung, sondern werden durch das über- 
schüssige Cadmiummetall wieder metallisch abgeschieden. 
Das Eisen fallt mit der ersten Portion Cadmiumcarbonat: 
SCdCOs + 2Fe(N03)3 +3H2O = 3Cd(N03)3 + 2Fe(OH)3 
+ 3CO2; das Zink wird durch das überschüssige Ammonium- 
salz in Lösung gehalten. 

2« 
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Prüfung: Das rein weisse, beim Glühen in braunes 
Gadmiumoxyd übergehende, in verdünnten Säuren leicht unter 
Aufbrausen losliche Salz ist namentlich auf Antimon, Wismut, 
Kupfer, Blei, Eisen, Zink nach dem gewöhnlichen Gange der 
Analyse zu prüfen. 

Barynmoxyd, Bau. 

Je 150g Schwerspath werden mit 40 g Holzkohle in der 
oben (Seite 1 8) für Coelestin beschriebenen Weise reducirt und 
das gewonnene Schwefelbaryum in einem Literkolben mit Tropf- 
trichter und Gasäbleitungsrohr mittelst verdünnter Salpetersäure 
zersetzt, filtrirt und zur Krystallisation gedampft. Von dem 
so erhaltenen oder von käuflichem Baryumnitrat trägt man 
allmählich mit einem Eisenlöffel 172 kg in einen weissglühen- 
den hessischen Tiegel ein, den man mit einem möglichst gut 
schliessenden Thondeckel bedeckt hält. Nach erfolgtem Ein- 
tragen erhitz, man den geschlossenen Tiegel noch eine Stunde 
auf möglichst hohe Temperatur. Nachdem er wieder theilweise 
erkaltet ist, entfernt man die oberste, meist durch mangan- 
saures Baryum grün gefärbte Schicht des Tiegelinhalts und 
füllt das Barymoxyd sofort in kleine Kolben, die man durch 
Zuschmelzen verschliesst. 

Vorgang: Das Baryumnitrat geht in der Glühhitze 
zunächst in Baryumnitrit, dann weiter in Baryumoxyd über: 

Ba(N03)2 = Ba(N02)2 + 2O; 
Ba(N02>i = BaO + 2N + 3O. 

Prüfung: Grauweisse poröse Stücke, die sich mit Wasser 
erhitzjen und in verdünnter Salzsäure ohne Aufbrausen klar 
lösen; diese Lösung soll Permanganat nicht entfärben und 
Jodkaliumstärkepapier nicht bläuen (Baryumnitrit und Baryum- 
superoxyd.) 

Baryumhydroxyd^ Ba(OH)2 + 8aq. 

Man kann die Darstellung dieses Präparates aus Schwefel- 
baryum ganz nach der für Strontiumhydroxyd angegebenen 
Methode ausführen, oder in folgender Weise verfahren. 
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I kg krystallisirtes Chlorbaryum wird in 2 1 heissem 
Wasser gelöst, 1115 g einer Natronlauge von 33° Be oder 
1,29 spec. G.*) zugegeben, filtrirtund zur Krystallisation gestellt. 
Das auf dem Platinconusmit der Wasserstrahlpumpe abgesaugte 
Baryumhydroxydwird zweimal aus heissem Wasser umkrystallisirt 
und wie das Strontiumhydroxyd getrocknet und aufbewahrt. 

Vorgang: BaCk + 2NaOH = Ba(0H)2 + 2NaCl. 

Prüfung: Die essigsaure Lösung werde durch Zugabe 
von Kaliumdichromat so vollständig niedergeschlagen, dass das 
Filtrat, dessen Färbung etwas dunkler gelb als diejenige des 
Niederschlags sein muss, weder durch Ammoniumoxalat 
(Calcium) noch durch verdünnte Schwefelsäure beim längeren 
Stehen (Strontium) gefällt wird. 



Baryumsuperoxyd BaOs ; Baryumsuperoxydhydrat^ 

Ba(0H)4 + 6 H2O. 

Eine Verbrennungsröhre wird mit 30 g gepulvertem 
Baryumoxyd beschickt, im Verbrennungsofen massig erhitzt 
und ein rascher Strom mit concentrirter Schwefelsäure getrock- 
neten Sauerstoffs darüber geleitet. Das erkaltete und mit 
etwas Wasser zerriebene Superoxyd trägt man in 50 ccm 
auf o® abgekühlte verdünnte Salzsäure ein, filtrirt die noch 
schwach saure Lösung und lässt sie in 500 ccm auf o^ abge- 
kühltes kalt gesättigtes Barytwasser einfliessen. Der abge- 
schiedene aus flimmernden Krystallblättchen bestehende Nieder- 
schlag wird abgesogen, mit etwas Eiswasser ausgewaschen 
und als Paste aut bewahrt. 

Vorgang: Bei massiger Hitze addirt das Baryumoxyd 
noch eine Atom Sauerstoff. Das Baryumsuperoxyd setzt sich 
mit Salzsäure um: BaÜ2 -|- 2HCI = BaCb -f- H2O; das 
Wasserstoffsuperoxyd mit Baryt : H2 O2 + Ba (OH)2 = Ba (0H)4. 

Prüfung: Das Baryumsuperoxyd erhitze sich nicht 



•) Zur Darstellung derselben hat man etwa 31O g rohes Actr.nalron 
in 84o g Wasser zu lösen. — Vergl. übrigens Seite 3 und 4. 
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beim Anreiben mit Wasser (Gehalt an Baryumoxyd). Die 
Güte des Superoxydhydrates ergiebt sich, wenn man auä dem 
Präparat nach Seite 45 Wasserstoffsuperoxyd darstellt. 



Destillirtes Quecksilber, Hg. 

Litteratur: H. N. Morse, American Chemical Journal 7, 60. 

In einen Verbrennungsofen, dessen eines Ende um 15 
mm gegen das andere erhöht ist, legt man ein Rohr aus 
schwer schmelzbarem Glase, dessen beide Enden in der auf 
der Figur Seite 65 verdeutlichten Weise abwärts gebogen sind. 
Das ausgezogene Ende ist mit Hilfe eines dickwandigen, sehr 
gut schliessenden Gummischlauches mit einem nicht zu dünn- 
wandigen, in einem engen Glascylinder stehenden Glasrohr 
von etwa 10 mm äusserer Weite und von solcher Länge 
verbunden, dass das gesammte vertikale Rohrstück bis zu der 
aufwärts gebogenen unteren Oeffnung etwa 700 mm beträgt. 
Das andere Ende des Verbrennungsrohres ist noch innerhalb 
des Ofens etwas aufwärts gekrümmt, so dass die letzte Flamme 
des Ofens unter die höchste Stelle desRohres zu stehenkommt*) 
Von da ab fuhrt das Rohr ohne Verjüngung 20 cm abwärts ; 
in sein Ende ist mittelst Gummischlauch**) ein zweites, eben- 
falls unten hakenförmig gekrümmtes Glasrohr eingesetzt, 
welches mindestens 5 cm frei in das weitere Rohr hinein- 
ragt und etwa 80 cm Länge besitzt. Um den Apparat in 
Gang zu setzen, giesse man in den Cylinder käufliches oder 
durch Gebrauch mit anderen Metallen verunreinigtes Queck- 
silber und evacuire den Apparat mit einer gutwirkenden 
Wasserstrahlpumpe unter Einschaltung einer leeren WoulfTschen 
Flasche. Sobald das Quecksilber so hoch gestiegen ist, dass 



*) An diese Stelle des Rohres führe man einen losen Pfropf aus Asbest ein. 

••) Um sicher auch an dieser Stelle einen völlig luftdichten Verschluss 
zu haben, bringe man die nach der kleinen Abbildung rechts wohl ohne weiteres 
verständliche Vorrichtung an. Das die Dichtung umgebende, durch einen 
Kautschukpfropfen und ein Stückchen weiten Glasrohrs gebildete Nipfcbeo 
fülle man mit Quecksilber an. 
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es in Gestalt einer langen Flüssigkeitszunge von einem Ende 
des Verbrennungsofens bis an das andere heranleckt, wird 
der zur Pumpe fuhrende Schlauch mit einem Quetschhahn 
fest verschlossen. Nun heizt man den Ofen mit kleinen 
Flämmchen an, so dass das Quecksilber in ein ganz gelindes 
kaum sichtbares Sieden kommt und durch den Asbestpfropf 
überdestillirt. Sobald das abwärts führende Rohr mit Queck- 
silber zur Hälfte gefüllt ist, lässt man durch Oeffnen des 
Quetschhahnes vorsichtig Luft in den Evacuirungsschlauch und 
entfernt diesen, da jetzt die Quecksilbersäule auch auf dieser 
Seite des Apparates den Luftzutritt hindert. Der Apparat 
arbeitet nun selbstthätig weiter und entleert das destillirende 
Quecksilber continuirlich in ein untergestelltes Gefass, wenn 
man nur von Zeit zu Zeit die erforderliche Quecksilbermenge 
in den Cylinder nachfüllt. 

Prüfung: Das Quecksilber zeige das specifische Ge- 
wicht 13,595 bei o®, besitze einen reinen Silberglanz, sei 
leichtflüssig, bilde beim Ausgiessen lauter völlig runde, regel- 
mässige Tropfen und hinterlasse dabei nie längliche, fäden- 
artige, dickflüssigere Rückstände. 5 g in einem Porcellantiegel 
erhitzt dürfen keinen wägbaren Glührückstand hinterlassen. 



Qneeksllberchlorid^ HgCb (aus Rückständen). 

Die mit roher Salzsäure und roher Salpetersäure oxy- 
dirten, dann auf dem Wasserbade zur Trockne gebrachten 
Rückstände werden in einer Porcellanschale mit aufgesetztem 
grossen Trichter in einem Bade von Sand oder Eisenfeil- 
spänen der langsamen Sublimation unterworfen. Von dem ge- 
wonnenen Sublimat löst man je nach seiner Reinheit ^/iq bis 
75 in heissem Wasser auf, fallt mit Natronlauge und verreibt 
das so gewonnene Quecksilberoxyd nach dem Auswaschen 
und Trocknen mit der Hauptmenge des Sublimats. Das so 
gewonnene, durch Bildung von Quecksilberoxychlorid sich 
schwärzende Pulver wird in einen Kolben gefüllt, den man, 
lose mit einem Uhrglase bedeckt, im Eisenfeilbade mit kleiner 
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Flamme erhitzt. Der Sublimat setzt sich am oberen Teile 
des Kolbens in sehr schönen, langen Krystallen an. Nach 
beendigter Sublimation hebt man den Kolben aus dem Bade, 
sprengt den Boden durch schnelles Ueberfahren mit einem 
Feuchten Schwämme ab und tiennt die Krystalle von dem 
Glase auf einem grossen Bogen Papier mit Hilfe einer Gänse- 
feder. . Spllten noch weniger gut krystallisirte Partien sich 
dabei befinden, so werden dieselben aus 4 Teilen siedendem 
Wasser ümkrystallisirt. 

Vorgang: Der rohe Subhmat ist durch andere flüch- 
tige Metallchloride verunreinigt, welche aber alle durch Queck- 
silberoxyd zersetzt werden; z. B. 

_ . 2FeCl3 + 3HgO = FeoOs + sHgCh. 

Prüfung: Schneeweise, rhombische Prismen, in kaltem 
Alkohol oder Aether sowie in heissem Wasser leicht ohne 
Rückstand (Calomel, Eisenoxyd etc.) löslich, im Reagirrohr 
erhitzt ohne Rückstand flüchtig. 



Qaecksilbercyanid^ ng(CN)a. 

P^ine verdünnte Blausäurelösung (siehe Seite 36) wird in 
einem Kolben mit gelbem Quecksilberoxyd versetzt, bis die 
Flüssigkeit auf Lackmuspapier stark alkalisch reagirt. Zu dem 
P^iltrat giebt man noch soviel Blausäure, dass es danach 
riqcht und deutlich sauer reagirt, und dampft zur Krystal- 
lisation ein. Bevor man die Mutterlaugen nochmals zur 
Krystallisation eindampft, giebt man ihnen wieder etwas Blau- 
säure zu. 

Prüfung: In ii Theilen kalten Wassers lösliche, neu- 
tral reagirende, sehr unangenehm metallisch schmeckende 
quadratische Säulen und Pyramiden. Im Röhrchen erhitzt 
entwickelt das Salz Cyangas, giebt ein Destillat von Queck- 
silbertröpfchen und hinterlässt schwarzes Paracyan. 
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Zinnober, HgS. 

60 g Quecksilber werden mit 23 g Schwefelblumen in 
einem Mörser anhaltend verrieben bis kein Quecksilber mehr 
zu sehen ist. Man übergiesst dann mit einer Lösung von 
1 5 g Aetzkali in 80 ccm Wasser und digerirt bei etwa 45 ® 
unter häufigem Umrühren mehrere Tage unter Ersatz des 
verdunstenden Wassers. Nachdem die Masse schön rot 
geworden ist, wird sie durch Schlämmen von dem unver- 
änderten Quecksilber und dem grössten Teil des Schwefels 
getrennt, mit einer Lösung von Natriumsulfit gekocht, abge- 
saugt und mit heissem Wasser ausgewaschen. Man erhält 
etwa 40 g Zinnober. 

Prüfung: Scharlachrotes Pulver, beim starken Er- 
hitzen im Röhrchen ohne Rückstand flüchtig. 

Bor, B. 

Litteratur: Gatternann, Berichte d, d, ehem. Gesellschaft 22, 195. 

lOOg geschmolzener und noch heiss fein gepulverter 
Borax werden mit 50 g Magnesiumpulver gut gemischt, die 
Masse in einen hessischen Tiegel gefüllt, festgedrückt und 
mit einer Schicht von reinem Borax bedeckt. Alle diese 
Operationen müssen möglichst rasch und in erwärmten Ge- 
fassen ausgeführt werden, da der entwässerte Borax sehr 
hygroskopisch ist. Man verschliesst den Tiegel mit einem 
dazu angefertigten gut passenden Deckel aus starkem Eisen- 
blech mit übergreifendem Rand und erhitzt im Rössler'schen 
Ofen (siehe Anhang) eine Viertelstunde zur Rotglut. Nach dem 
Erkalten zerreibt man das Reaktionsprodukt, kocht es mit 
Wasser, dann mit Salzsäure, endlich wieder mit Wasser aus und 
trocknet das restirende graubraune Pulver auf dem Wasserbade. 

Borsäure, H3BO3. 

200 g gepulverter Borax werden in 72 1 siedendem Wasser 
gelöst und 300 ccm verdünnte Salzsäure zugegeben. Nach 
Verlauf eines Tages saugt man die ausgeschiedenen schuppigen 
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Krystalle auf dem Platinconus ab, wäscht sie mit sehr wenig 
Wasser nach und krystallisirt sie nochmals aus Wasser um. 

Prüfung: Die weissen, perlmuttergl^nzenden Krystalle 
müssen sich in 6 Teilen Alkohol und 25 Teilen kaltem 
Wasser lösen und beim Erhitzen unter Wasserverlust zu einem 
farblosen, beim Erkalten durchsichtig bleibenden Glase schmel- 
zßti. Die wässerige Lösung rötet Lackmuspapier; tränkt 
man Curcumapapierstreifen mit derselben und trocknet sie in der 
Wärme, so verwandelt sich der gelbe Farbstoff in einen orange- 
braunen, der sich mit Alkalien grünschwarz färbt. Von Ver- 
unreinigungen ist besonders auf Salzsäure und Schwefelsäure 
zu fahnden. 



Thonerde, A1(0H)3 (aus Kryolith). 

sog Kryolith werden fein gepulvert, mit 50 g gebranntem 
Marmor innig gemischt und in einem Platintiegel imRössler'scKen 
Ofen (siehe Anhang) eine halbe Stunde stark geglüht. Die 
gepulverte Fritte kocht man mit Wasser aus, entfernt aus der 
filtrirten Lösung etwaige Spuren von Kalk mit einigen Tropfen 
Sodalösung und fallt dann mit Kohlensäure in der Hitze. Die 
abgeschiedene Thonerde wird mit viel heissem Wasser decantirt 
colirt, auf dem Wasserbade zur Trockne gebracht und, wenn 
erwünscht, durch Glühen in wasserfreies Aluminiumsesquioxyd 
verwandelt. Das Filtrat hinterlässt beim Abdampfen reines Na- 
triumcarbonat. 

Vorgang: Das Fluoraluminiumnatrium setzt sich mit Aetz- 
kalk um unter Bildung des wasserlöslichen Natriumaluminats: 

NaaAlFe + sCaO = NaaAlOa + 3CaF2; 
Das Natriumalu minat wird durch Kohlensäure zerlegt: 
2Na8A108 -f sHaCOs = 2H3AIO3 + sNaaCOa. 

Beine Oxalsäure, C2O1H2 -f 2HaO. 

• 

I kg rohe Oxalsäure wird mit 700 ccm heissem Wasser 
übergössen und einige Minuten gekocht Dann giesst man von 
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dem Ungelösten ab und versetzt die Flüssigkeit mit 300 ccm 
rauchender Salzsäure. Die beim Erkalten abgeschiedene Säure 
krystallisirt man nach dem Auswaschen mit sehr wenig kaltem 
Wasser aus siedendem Wasser um. 

Vorgang: Die der Oxalsäure des Handels beigemengten 
Oxalate sind schwerer löslich als jene und bleiben beim Be- 
handeln mit ungenügenden Wassermengen grösstenteils zurück. 
Der Rest dieser Verbindungen wird durch die starke Salz- 
säure zersetzt. 

Prüfung; 5 g des Präparats, in einer gewogenen Platin- 
schale verdampft, dürfen keinen wägbaren Rückstand hinter- 
lassen. 

Wasserfreie Oxalsäure^ C2O4H2. 

500 g rohe Oxalsäure werden auf eine grössere Anzahl 
von Pappkästchen verteilt, darin in ganz dünner Schicht aus- 
gebreitet und im Dampftrockenschrank getrocknet, wobei das 
von der wasserfreien Säure berührte Papier teilweise verkohlt. 
Die völlig zerfallenen Krystalle sublimirt man in einem Sand- 
bade von 150—160°. Sehr lange, weisse, völlig aschenfreie 
Krystalle, die an der Luft begierig Wasser anziehen und dabei 
beträchtlich an Gewicht zunehmen. Organische Chloride werden 
durch die wasserfreie Säure beim Erwärmen energisch unter Salz- 
säureabspaltung zersetzt; so liefert Benzalchlorid Benzaldehyd: 
CeHöCHCh + C2O4H2 = CeHsCHO + 2HCI + CO -f CO2. 

Bromäthyl, C2H5Br. 

Litter atur: Wagners Jahresbericht f. 1878, 538. 

218 ccm englische Schwefelsäure vomspec. G. 1,835 werden 
zu 2 1 8 ccm QÖprocentigen Alkohols in einer Schale unter kräf- 
tigem Umrühren schnell zugegeben. Nach dem Wiedererkalten 
fugt man, wieder unter sorgfaltigem Umrühren, 1 50 ccm Eiswasser 
zu und giebt die Mischung zu 200 g Bromkalium, die sich in einem 
Kolben von 2I Inhalt befinden. Der Kolben wird mit einem 
dreifach durchbohrten Kork geschlossen, der ein Steigrohr, ein 
Thermometer und ein kurzes, zum Kühler führendes Knierohr 
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enthält. Der Kühler mündet in einen Verstoss, der senk- 
recht in ein mit etwas Wasser gefülltes Gefäss taucht. Die 
Reaction wird durch langsames Erhitzen auf dem Gasofen 
eingeleitet; sie verläuft grösstenteils zwischen 90 und iio^ 
aber zum Schluss ist bis 125® zu erhitzen. Das erhaltene 
Bromäthyl wird von dem Wasser getrennt, nochmals mit 
etwas Wasser gewaschen, mit Chlorcalcium getrocknet und 
aus dem Wasserbade rektificirt. Man fangt das sehr flüchtige 
Destillat in einer mit Eis gekühlten Vorlage auf. — Ausbeute 
etwa 150 g. 

Vorgang: Beim raschen Mischen von Alkohol und 
Schwefelsäure bildet sich unter starker Erwärmung Aethyl- 
schwefelsäure: 

C2H5OH + H2SO4 = C2H5O.SO3H + H2O. 
Diese setzt sich mit dem Bromkalium zunächst nach der 
Gleichung 

C2H5O.SO3H + KBr = C2H5O.SO3K + HBr 
zu äthylschwefelsaurem Kalium um ; dieses Salz wird aber von 
der entstehenden Bromwasserstoffsäure zerlegt: 

C2H5O.SO3K + HBr = C2H5Br + HO.SO3K. 
Der vorgeschriebene Wasserzusatz ist für das Gelingen der 
Operation sehr wichtig; unterlässt man ihn, so. entweicht der 
Bromwasserstoffals Gas, bevor er weiter in Reaktion treten kann. 

Prüfung: Das Präparat reagire neutral, zeige den Siede- 
punkt 38 — 39® und das spec. Gewicht 1,45. Wird ein geringeres 
spec. Gewicht beobachtet, so enthält das Produkt Aethyl- 
äther. Der Geruch sei durchaus angenehm, erfrischend und 
obstartig; auch beim Verreiben der Flüssigkeit zwischen den 
Händen darf sie keine Spür von weniger gut oder gar knob- 
lauchartig riechendem Pflegma hinterlassen. Käufliche Produkte 
sind häufig mit Hülfe von technischem Phosphor gewonnen, 
enthalten daher flüchtige Arsenverbindungen und können zu 
Vergiftungen Anlass geben. Man untersucht dieselben, indem 
man einige Cubikcentimeter in einer kleinen Spirituslampe 
verbrennt, die Verbrennungsgase durch Natronlauge saugt und 
letztere mit Zinnchlorür und Salzsäure auf Arsen prüft. 
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Krystallisirtcs Silicium, 8i. 

Litteratur: Galtermann, Berichte d. d. ehem. Gesellschaft 22i i88. 

50 g trockenes Magnesiumpulver werden mit 200 g scharf 
getrocknetem Seesand (rundkörniger feiner Quarzsand) ge- 
mischt, und die Masse in 5 Reagirröhren verteilt. Die 
Röhren spannt man nun der Reihe nach in eine eiserne 
Klammer und erhitzt sie mit der Gebläseflamme von unten 
nach oben vorschreitend, bis jeder Teil des Gemisches unter 
Erglühen in Reaktion getreten ist. Das Reaktionsprodukt 
wird gepulvert*) und mit dem zehnfachen Gewicht Zink in 
einem hessischen Tiegel bis zum eben beginnenden Verdampfen 
des Zinks erhitzt. Der Zinkregulus wird mit Wasser ge- 
waschen und in Salzsäure aufgelöst, wobei das Silicium in 
glänzenden, dunkeln regulären Krystallen zurückbleibt. Man 
wäscht dasselbe mit Wasser, erwärmt mit Salpetersäure und 
kocht endlich noch mit Wasser aus. 

Vorgang: Si02 + ^Mg =: Si + 2MgO. Das Sili- 
cium wird aus geschmolzenem Zink umkrystallisirt. 



Chlorsilicium, SiCU. 

Mit dem wie oben dargestellten, rohen amorphen Silicium 
füllt man ein horizontal in einem Verbrennungsofen liegendes 
Rohr von 2 cm Weite aus nicht zu leicht schmelzbarem Glase 
zur Hälfte an und leitet bei gelmder Wärme einen Stiom 
trockenen Chlorgases darüber. Das abdestillirende Chlorsili- 
cium wird in einer mit Kältemischung aus Eis und Kochsalz 
umgebenen Vorlage verdichtet, während das überschüssige 
Chlorgas in Natronlauge aufgefangen wird. Das grünliche Pro- 
dukt wird mit etwas Quecksilber geschüttelt und dann aus 
dem Wasserbade mit eingesenktem Thermometer und vor- 
gelegtem Kühler abdestillirt. 



♦) Die Reagenzglastrümmer sind sogleich durch Einwerfen in Salzsäure 
von dem anhaftenden feuergeßlhrlichen Siliciummagnesium zu befreien. 



30 Wasserfreies Zinnchlorür. — Wasserfreies Zinntetrachlorid. 

Vorgang: Si + 4-Cl = SiCU. Das in dem Chlor- 
silicium gelöste freie Chlor wird ihm durch das Schütteln mit 
Quecksilber entzögen. 

P r ü I u n g : Das Chlorsilicium siede bei 5 8 — 60® und 
steile eine farblose, an der Luft stark rauchende, leicht be- 
wegliche Flüssigkeit dar, die durch Wasser sofort unter Ab 
Scheidung von Kieselsäurehydrat zerlegt wird; 

SiCU + 4H2O = Si(0H)4 + 4 HCl. 



Wasserfreies Zinnchiorfir^ SnCk. 

Käufliches Zinnchlorür wird langsam auf dem Gasofen 
erhitzt; das Salz schmilzt in seinem Krystallwasser, wird dann 
teigförmig und allmähhch ganz fest. Zum Schluss schmilzt 
das entwässerte Salz wieder zusammen. Man füllt es nach 
dem Erkalten in eine beschlagene Retorte aus schwer- 
schmelzbarem Glase, deren oberen Teil man zur Verhütung 
zu starker Ausstrahlung mit einer Haube aus Drahtnetz oder 
Asbest versieht und destillirt möglichst rasch in eine Porzellan- 
schale, welche man mit einer zweiten Schale bedeckt hält. 
Da das Zinnchlorür erst bei etwa 620® siedet, muss das Feuer 
sehr stark sein; am besten dient als Heizquelle ein kleiner 
Gebläseofen. Der Hals der Retorte wird mit einem Bunsen- 
brenner erhitzt, damit er sich nicht durch das erstarrende 
Chlorür verstopft. 

Prüfung: Weisse krystallinische, bei 250® schmelzende 
Masse, in Wasser, Alkohol, Aether, Natronlauge leicht löslich. 



Wasserfreies Zinntetrachlorld^ SnCU. 

150 g reines Zinn (granulirt oder in Stangen) werden in 
einer beschlagenen tubulirten Retorte auf dem Gasofen bis 
zum Schmelzen erhitzt und durch ein Glasrohr, welches dicht 
an der Oberfläche des geschmolzenen Metalls mündet, ein 
kräftiger trockener Chlorstrom eingeführt. An die Retorte 
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schliesst sich ein möglichst langer Kühler und zwei Woulff'- 
sche Flaschen als Vorlage.*) Die Vorlagen werden in Eis- 
wasser gestellt, um die Kondensation des sehr flüchtigen 
Chlorids zu beschleunigen. Das in demselben angesammelte 
Chlorid wird aus einem Fraktionirkolben, der etwas Stan- 
niol entiiält, mit eingesetztem Thermometer destillirt. 

Vorgang: Sn + 4CI = SnCU. — Beigemengtes 
freies Chlor wird bei der Rektifikation durch das zugesetzte 
Metall gebunden. 

Prüfung: An der Lufl sehr stark rauchende, bei 114^ 
siedende farblose Flüssigkeit von spec. Gewicht 2,278 bei o^ 
die mit wenig Wasser krystallinische Verbindungen liefert, 
sich aber in mehr Wasser klar auflöst. 



Bleisnperoxyd^ Pb02. 

a) Auf trockenem Wege. 

Kassner, Chemische Industrie 13 (1890) 104,120, 

53 g Bleioxyd (Seite 5) weiden mit 50 g Calciumcarbonat in 
einer Reibschale innig gemengt. Mit dem Gemisch füllt man einen 
möglichst weiten und nicht zu tiefen Tiegel aus feuerfestem 
Thon lose an und erhitzt denselben im Rössler'schen Gasofen 
72 Stunde zum Glühen, indem man durch Mässigung der Gas- 
zufuhi-, völlige Oeffhung der Luftreguliiung und eine kräftige 
Lockflamme im Schornstein daifur sorgt, dass sich überschüssige 
Luft in dem Glühraum befindet. Nach dem Erkalten wird die 
nur lose zusammengebackene Fritte in der Reibschale gepulvert 
und nochmals 7^ Stunde zur hellen Rotglut erhitzt. Eine 
zerriebene Probe des nun erhaltenen Produkts wird mit ver- 
dünnter Salpetersäure übergössen: tritt noch eine Kohlensäure- 
entwicklung ein, so ist die gepulverte Masse nochmals kurze 



*) Bezüglich der Entwicklung des Chlors und der Absorption des ent- 
weichenden Gases siehe Anhang. 
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Zeit bis zur beginnenden Weissglut zu erhitzen. *) Der fein 
zerriebene, fleischrote bleisaure Kalk wird allmählich in 
200 ccm verdünnte Salpetersäure eingetragen ; nach dem Ab- 
sitzen decantirt man ' und verreibt in der Reibschale mit neuer 
Salpetersäure (100 ccm). Endlich wird nochmals mit 100 ccm 
verdünnter Salpetersäure aufgekocht, auf dem Filter abgesaugt, 
mit heissem Wasser nächgewaschen und auf dem Wasserbad 
getrocknet. Für die meisten Zwecke ist es aber bequemer, 
das Superoxyd nur mit heissem Wasser zu decantiren und 
als Paste aufzubewahren. Das Gewicht des erhaltenen Blei- 
superoxyd ist ungefähr dem des angewandten Bleioxyds gleich. 

b) Auf nassem Wege. 

Eine Lösung von 190 g Bleiacetat in 500 ccm Wasser wird 
in 500 ccm 20procentige Natronlauge eingetragen und die er- 
kaltete, milchig trübe alkalische Lösung unter Umschütteln mit 
Chlorgas behandelt, bis kein Niederschlag mehr erfolgt. Man 
decantiit mit Wasser und reinigt wie oben mit Salpetersäure. 

Vorgang: Unter Mitwirkung des Luftsauei Stoffs treibt 
das Bleioxyd die Kohlensäure des Calciumcarbonats aus unter 
Bildung des den Orthosilicaten entsprechenden Calciumplum- 
bats: 2CaC03 -f PbO + O = Ca2Pb04 + 2CO2. 
Das in der Färbung von der ursprünglichen Mischung nur 
wenig abweichende Plumbat wird durch Salpetersäui e leicht 
zersetzt : 

Ca2Pb04 -f 4HN03 = 2Ca(N03)2 + Pb02 + 2H2O. 

In wässeriger Flüssigkeit bildet sich Bleisuperoxyd duich 
Einwirkung von Chlor auf Bleioxydnatrium: 
Pb(ONa)2 +'^2C1 = Pb02 + 2NaCl. 

♦) Sehr schnell vallendet sich die Oxydation, wenn man die Mischung 
in einer Schale aus feuerfestem Thon (Eisen ist nicht zweckmässig, da es stark 
angegriffen wird) im Rössler'schen Gasofen möglichst hoch erhitzt (bezüglich 
der Stellung der Schale vergl. bei Natriumnitrit, Seite 4). Sobald die Masse 
zu glühen anfängt, rührt man fleissig mit einem eisernen Spatel um, wobei die 
anfangs in Folge der Leichtschmelzbarkeit des Bleioxyds sinternde Masse schnell 
wieder ganz trocken und pulverig wird. Man schliesst während des Processes 
die kleine Oeffnung in dem Deckel des Gasofens nicht und überzeugt sich 
durch einen davor gehaltenen Span davon, dass beständig frische Luft auf die 
zu oxydirende Mischung strömt. 
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Prüfung: Das dunkelbraune Bleisuperoxyd soll nach 
dem Aufkochen mit verdünnter Salpetersäure der überstehen- 
den Flüssigkeit keine violette Färbung erteilen; diese Färbung 
soll aber auf Zugabe eines Tropfens verdünnter Mangansulfat- 
lösung sofort auftreten.*) In verdünnter Salpetersäure suspendirt, 
gehe es auf Zugabe von Natriumnitrit leicht und vollständig m 
Lösung.*) Zur Bestimmung des Gehaltes an Bleisuperoxyd wäge 
man eine Durchschnittsprobe der Paste oder des femgepulverten 
trockenen Präparats ab, übergiesse sie in einer Flasche mit 
eingeschliffenem Glasstopfen mit verdünnter Salpetersäure und 
fi^e allmähhch Normalnatriumnitrit im geringen Ueberschuss zu, 
indem man die Umsetzung durch öfteres kräftiges Schütteln der 
geschlossenen Flasche unterstützt. Nachdem alles Superoxyd 
in Lösung gegangen ist, verdünnt man mit viel Wasser und 
titrirt den NItntüberschuss mit Kaliumpermanganat zurück. 



TJntersalpetersänre^ N2O4. 

200 g arsenige Säure in erbsengrossen Stücken werden 
in einer Retorte mit Knierohr und Tubus mit 200 ccm Sal- 
petersäure vom spec. Gew. 1,38 übergössen und sehr gelinde 
erwärmt. Das entwickelte Gas passirt eine leere Wasch- 
flasche, wird dann durch ein mit Calciumnitrat gefülltes Rohr 
getrocknet und endlich in ein weites Einschmelzrohr geleitet, 
welches sich in einer Kältemischung aus Eis und Kochsalz 
befindet In diesem Rohr condensirt sich eine dunkelgrüne 
Flüssigkeit. Man leite in dieselbe trockenes Sauerstoffgas ein, 
bis sie sich rein gelb gefärbt hat und schmelze das Rohr zu. 

Vorgang: Das Arsentrioxyd reducirt die Salpetersäure, 
indem es in Arsensäure**) übergeht. Zum Trocknen der Gase 
darf kein Chlorcalcium dienen, da sie sonst chlorhaltig würden, 
und keine Schwefelsäure, da sie die Gase absorbirt. Das ver- 



*) Manganoxydulsalz wird in salpetersaurer Lösung durch Bleisuperoxyd 
zu Uebermangansäure, salpetrige Säure zu Salpetersäure oxydirt : 
PbOs + HNO2 + HN03 = Pb(N03)2 -|- HsO. 



E r d m an n , Chemische Präparate, 



) Bezüglich der Verwertung des Arsensäurerückstandes siehe Seite 40, 
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Reine wasserfreie Salpetersäure, 



dichtete Gemenge von Stickstofftrioxyd und Tetroxyd wird durch 
Sauerstoff in reines Tetroxyd verwandelt. 

Prüfung: Die Flüssigkeit zeige ein spec. Gewicht von 
1,45 und siede bei 25 — 26^. Bei starker Abkühlung erstarre sie 
zu einer farblosen Krystallmasse, die bei etwa — 12® schmilzt 

Beine wasserfreie Salpetersäure, HNOs. 

72 1 rohe Salpetersäure wird ixiit 
Va 1 conc. Schwefelsäure aus einer 
Retorte mit Knierohr und vorge- 
legtem Kühler auf dem Gasofen 
destillirt. (Siehe Zeichnung). Das 
zuerst übergehende Destillat wird 
für sich gesammelt, bis eine in 
einem Reagirrohr aufgefangene 
Probe mit Silbernitratlösung keinen 
Niederschlag mehr giebt. Die 
Hauptmenge wird mit dem gleichen 
Volum destillirter Schwefelsäure 
nochmals bei ganz gelinder Wärme 
in einem nicht zu hellen Raum 
durch das Knierohr übergetrieben, 
wobei man die zuerst übergehenden 
Anteile wieder auf Chlor prüft. 
Die wasserfreie Säure wird in einem 
mit Glaswolle verschlossenen Kol- 
ben aufgefangen. Nach beendeter 
Destillation setzt man den mit 
doppelt durchbohrtem Gummi- 
stopfen verschlossenen Kolben in 
ein Wasserbad von 40^ und saugt 
mit der Wasserstrahlpumpe Luft 
durch die Säure. Die Luft muss 
vorher durch Schwefelsäure ge- 
trocknet und durch ein Watterohr 
filtrirt werden. Die Säure ist im 
Dunkeln aufzubewahren. 
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Vorgang: Dk schon bei 86^ siedende Salpetersäure 
lässt das beigemischte Wasser bei vorsichtiger Destillation 
mit Schwefelsäure zurück. Chlor geht mit den ersten An- 
teilen über. Wenn man kein Knierohr anwendet, gelangt 
stets Schwefelsäure auf mechanischem Wege in das Destillat; 
auch bei zu raschem Destilliren gehen Schwefelsäuredämpfe 
mit über. Helles Sonnenlicht zersetzt die Salpetersäure. Die 
Oxyde des Stickstoffs können aus der Säure durch trockene 
Luft entfernt werden. 

Prüfung: Die Säure darf mit Silbernitratlösung nicht 
die geringste Trübung zeigen. Einige Kubikcentimeter, im 
Platinschälchen auf dem Wasserbade abgedampft, dürfen 
keinen wägbaren Rückstand hinterlassen und wenn man die 
Schale mit Wasser ausspült, darf sich dieses mit Chlorbaryum 
nicht trüben. (Direkte Prüfung mit Baryumnitrat zeigt nur 
grössere Mengen von Schwefelsäure in der Salpetersäure an.) 
Die Säure sei farblos und zeige das speg. Gewicht i,54. 



Beines Chlorammoniam, NH4CI. 

Litter atur : Krüss, Annalen 288, 51. 

I kg roher Salmiak wird in iV^l siedenden Wassers 
gelöst, durch einen Heisswassertrichter filtrirt und mit lOOccm 
concentrirter Salpetersäure gekocht, bis keine sauren Dampfe 
mehr entweichen. Das nach dem Erkalten auskrystallisirte 
Chlorammonium saugt man ab und krystallisirt es nochmals 
aus heissem Wasser um. 

Vorgang: Die in dem käuflichen Salmiak (aus Gas- 
wasser) meist in reichlicher Menge enthaltenen organischen 
Basen werden durch die Behandlung mit Salpetersäure zerstört. 
Prüfung: Das Salz muss glänzend weiss aussehen und 
in Wasser klar zu einer wasserhellen Flüssigkeit löslich sein. 
5 g in einer gewogenen Platinschale bei gelinder Hitze auf 
dem Gasofen verdampft sollen keinen kohligen Rest hinter- 
lassen, sondern dürfen überhaupt keinen wägbaren Rückstand 
geben. 

3* 
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Amqioiiinmdlcarbonat, (NH4)HC03. 

Concentrirte Ammöniakflüssigkeit füllt man inTeinKölbchen 
und verschliesst dasseloe mit einem Stopfen mit kurzem Glas- 
rohr, durch welches Kohlensäure zugeleitet wird. Das zuerst 
ausfallende neutrale Ammoniumcarbonat löst sich wieder auf 
und nachdem die Flüssigkeit einige Zeit unter Kohlensäure- 
druck gestanden hat, scheidet sich das saure Salz ab. Aus der 
Mutterlauge wird durch Ueberschichten mit Alkohol noch mehr 
Dicarbonat gewonnen. Man bewahrt dasselbe in Glasröhren 
auf, welche mit Kohlensäure gefüllt und dann zugeschmolzen 
werden. 

Prüfung: Harte, glänzende rhombische Prismen, sehr leicht 
flüchtig. Die wässerige Lösung darf durch Chlorcalciumzusatz 
nicht getrübt werden. 



BlausSurei HCN. 

Litter cUur : Wöhler, Liebigs Annalen 73»2I9. 

500 g grob gepulvertes Blutlaugensalz werden in einem gut venti- 
lirten Räume mit einem Gemisch von 350 g conc. Schwefelsäure und 
700 ccm Wasser in einer Retorte mit Steigrohr und abwärts 
gerichtetem Kühler auf dem Gasofen destillirt (siehe Abbildung 
Seite 34). Mit dem Kühler sind zwei Woulff 'sehe Flaschen luft- 
dicht verbunden, welche in Eis stehen; die aus der letzten 
Flasche entweichenden Dämpfe leitet man in kaltes Wasser. 
Die sich in der Retorte bildenden unlöslichen Rückstände*) 
veranlassen ein gelindes Stossen des Retorteninhalts; aber bei 
gleichmässiger, vorsichtiger Erwärmung ist eine Zertrümmerung 
der Retorte nicht zu befürchten. Das Destillat ist sofort fast 
völlig rein; braucht man absolut wasserfreien Cyanwasserstoff, 
so füllt man schon vor der Destillation die erste der Woulflf'schen 
Flaschen halb mit porösem Chlorcalcium (Seite 15) an und 
stellt sie zum Schluss in warmes Wasser, um ihren Inhalt in 



*) Ueber die Verwertung dieser Rückstände siebe unten bei 

• 

Berlintrblau, Seite 64. 



Harnstoff. — Phosphorsäuro. 37 

die zweite Flasche überzudestilliren. — Das Product ist nicht 
im wasserfreien, sondern im verdünnten Zustande aufzubewahren; 
noch besser hält sich die wässerige Blausäure, wenn man ihr 
auf je ICX) ccm einen Tropfen verdünnte Mineralsäure zusetzt. 

Prüfung: Die wasserfreie Blausäure ist ein überaus 
flüchtiges, leichtflüssiges farbloses Liquidum, das auf die Haut 
gebracht ein Gefühl der Kälte erzeugt, wie verdunstender Aether. 

« 

Sie siedet bei 27®understant in einer Kältemischung krystallinisch. 
Die wässerige Lösung rötet Lackmuspapier nicht. 

HarnstolT, CON2H4. 

Das rohe Kaliumcyanat wird der nach Seite 7 dar- 
gestellten chromoxydhaltigen Fritte durch Zerreiben mit kaltem 
Wasser*) in einer Reibschale entzogen und die wässerige 
Lösung unter Zusatz einer conc. Lösung von 150 g Ammonium- 
sulfat unter Umrühren auf dem Wasserbade zur Trockene 
gedampift. Den Rückstand zieht man mit Alkohol aus, nach 
dessen Verdunsten der Harnstoff hinterbleibt. Man krystallisirt 
ihn aus Amylalkohol**) um; die eingedampfte Mutterlauge 
nimmt man mit Wasser auf, neutralisirt mit Salpetersäure und 
isolirt daraus das schwerer lösliche und leicht krystallisirende 
Harnstoffnitrat. 

Vorgang: 

2KCNO + (NH4)2S04 = 2NH4CNO + K2SO4; 
NH4CNO = NH2.CO.NH2. 
Prüfung: Der Harnstoff bilde farblose, vierseitige Säulen 
oder Blätter vom Schmelzpunkt 132® und löse sich in dem 
gleichen Gewicht kalten Wassers klar auf; die Lösung gebe 
mit Oxalsäure einen krystallisirten Niederschlag. 

Phosphorsäure, H3PO4. 

127 g weisser Phosphor werden mit 1400 ccm Salpeter- 
säure (spez. Gew. 1,20) in einer Retorte mit Vorlage erhitzt. 
Der Phosphor schmilzt und dann geht die Einwirkung ruhig 



*) Heisses Wasser wirkt zersetzend; vcrgl. Seite 8. 
**) Man bedarf 700 — 800 ccm Amylalkohol. 
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von statten. Von Zeit zu Zeit muss das Destillat zurückge- 
gossen werden. Wenn der Phosphor völlig in Lösung ge- 
gangen (nach 10—12 St.) wird in einer Platinschale eingedampft, 
bis eine mit dem Glasstab entnommene Probe mit concentrirter 
Schwefelsäure und Eisenvitriollösung keine Reaktion auf Salpeter- 
säure mehr giebt. Die Temperatur darf l88® nicht übersteigen. 
Die Säure darf mit Quecksilberchloridlösung versetzt keinen 
Gehalt an phosphoriger Säure zeigen. Dann wird mit Schw efel- 
wasserstoff in der Wärme behandelt, bis auch beim Stehen 
kein Schwefelarsen mehr herausfällt, mit etwas Wasser ver- 
dünnt, filtrirt und wiederum langsam eingedampft, bis ein 
eingetauchtes Thermometer l6o^ zeigt. 

Prüfung: Die Säure zeige ein specif. Gewicht von i,88 
und erweise sich frei von Arsen und von phosphoriger Säure. 

Phosphortrisulfid, P2S3. 

310 g roter Phosphor werden mit 480 g gepulvertem 
Schwefel gemischt und das Pulver löffelweise in einen auf dem 
Bunsenbrenner erhitzten hessischen Tiegel eingetragen. Nach 
dem Eintragen jeder Portion schliesst man den Tiegel mit 
einem Deckel, worauf sofort die Reaktion eintreten muss. 
Nachdem das ganze Gemisch eingetragen ist, lässt man den 
Tiegel soweit erkalten, dass die Masse nur noch eben ge- 
schmolzen ist und giesst das Phosphorsulfid auf ein Eisenblech 
aus. Das erstarrte Produkt wird noch warm in Stücke ge- 
schlagen und in eine gut schliessende Flasche eingefüllt. — Harte, 
graue leicht pulverisirbare Massen, die beim Liegen an der 
Luft feucht und schmierig werden, indem sie Schwefelwasser- 
stoff entwickeln. 

Phosphorcalcium, PCa. 

Litteratur : Gattermann und Haussknecht, Ber. 23» Ii75. 

Zu einem etwa 6V2 cm breiten und 12 cm hohen Tiegel 
aus dichtem, schwerschmelzbaren Thon*) lasse man aus 2 nun 



*) Zu bez. von der Deutschen Gold- & Silberscheideanstalt in Frankfurt a. M. 
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starkem Eisenblech einen runden Deckel schneiden, 
der in der Mitte eine kreisrunde Oeffnung von 
2,5 mm Durchmesser besitzt, in welche ein 30 cm 
langes Eisenrohr passt. An dem oberen Ende 
dieses Eisenrohres befestigt man ein nur wenig 
dünneres, dünnwandiges Glasrohr von 1 5 ccm Länge,*) 
Nachdem man das Eisenrohr senkrecht in den Tiegel 
gestellt hat, füllt man letzteren mit loog gebranntem 
Marmor oder Kalk in haselnussgrossen Stückchen, 
setzt den Deckel auf und erhitzt im Rössler'schen 
__l L.^ Glühofen (Seite 67). Nachdem der Tiegel zum Rot- 
VJ J glühen gekommen ist, wirft man 65 g Stangenphosphor 
■ ■ in sorgfältig abgetrockneten Stücken von je 5 — lOg 
^J Gewicht durch das Glasrohr ein. Sofort nach dem 
^B ' Einwerfen jedes Stückes Phosphor verschliesst man 
das Glasrohr mit einem mit Hand- 
griff versehenen Kork. Die Ein- 
wirkung des Phosphors auf den 
Kalk giebt sich jedesmal dadurch 
kund, dass aus dem Schornstein 
des Ofens etwas Phosphorpentoxyd 
in Form einer weissen Rauchwolke 
entweicht. Bleibt die Reacüon aus, 
so hebt man das Eisenrohr ein 
wenig in die Höhe, um dem Phos- 
phor den Eintritt in den Tiegel zu 
ermöglichen. Während anfangs 
nur minimale Mengen von Phos- 
phor der Reaktion entgehen, zeigt 
sich das Ende der Operation durch 
das Auftreten starken Qualms _ 
an. Dann löscht man die Flamme, 1 
hebt den Tiegel heraus und füllt 

*) Zu diesem Zwecke wickelt man um das Glasrohr etwas dünne Asbest- 
schnur und dreht dasselbe in das Eisenrohr ein, nachdem man den Asbest 
vorher mit Wasserglas befeachtet hat. Die Fugen werden mit einem hrei- 



40 . Arsensäure. 

das Produkt gleich nach dem Erkalten noch handwarm in 
ein gut schliessendes Präparatenglas. Ausbeute: l4og. 

Vorgang: 7CaO -f 7P = Ca2P207 + sCaP. 

Dunkle, harte, regenbogenfarbig schillernde Stücke, welche 
beim Einwerfen in warmes Wasser selbstentzündlichen Phosphor- 
wasserstoff entwickeln : 

aCaP + 4H2O = 2Ca(OH)2 + P2H4. 

Arsensänre, HsAsOa. 

Die bei der Darstellung von Untersalpetersäure (Seite 33) 
gewonnene Arsensäurelauge giesse man von den unverbrauchten 
Stücken weissen Arseniks ab, verdampfe sie in einer Porcellan- 
schale zur Trockene und löse denjRückstand wieder durch 
längeres Erhitzen mit wenig Wasser. Die Lösung muss sich 
frei von arseniger Säure erweisen, widrigenfalls sie nochmalß 
unter Zusatz von etwas Salpetersäure zur Trockene gedampft 
und wie;der gelöst wird. Wenn die Lösung rein ist, engt man 
sie zum Syrup ein und lässt, wenn nötig unter Einwerfen 
eines Kryställchens Arsensäure, bei Winterkälte in einem ge- 
schlossenen Gefass krystallisiren. Falls die Concentration ge- 
nau richtig getroffen ist, erhält man sehr schöne, grosse 
kompakte glänzende Krystalle; ist die Krystallisation zu schnell 
erfolgt, so saugt man die Masse ab, schmilzt die Krystalle 
bei gelinder Wärme und lässt langsam aus dem Schmelzfluss 
krystallisiren, wobei man ebenfalls grössere Krystalle erzielt. 

Prüfung: Die Säure löse sich leicht in Wasser und 
gebe mit Eisenvitriol keine Salpetersäurereaktion. Die stark 
verdünnte, mit einem Tropfen Salzsäure versetzte Lösung 
bleibe beim Versetzen mit dem gleichen Volumen Schwefel- 
wasserstoffwasser zunächst klar und trübe sich erst beim 
längeren Stehen. Eine Lösung der Säure in rauchender Salz- 

förmigen Gemisch von gepulvertem Braunstein und Wasserglas verstrichen und 
bei gelinder Wärme getrocknet. — Das Glasrohr muss eine genügende Weite 
besitzen, um den zur Verfügung stehenden Phospborstangen bequem den 
Durchgang zu ermöglichen. 
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säure gebe mit Schwefelwasser Stoff gas sofort einen dicken 
gelben Niederschlag. 

Vorgang: 2HNO3 + AsiOs + 2H2O =N203 + 2H8ASO4. 
Arsensäure fallt nicht aus angesäuerter wässeriger Lösung, 
wohl aber aus concentrirt salzsaurer Lösung sofort durch 
Schwefelwasserstofif, indem sich ein Gemenge von Arsenpenta- 
sulfid, Schwefel uud Arsentrisulfid niederschlägt. In einer 
solchen Lösung scheint sich das in reinem Zustande unbekannte 
Arsenpentachlorid zu befinden, welches sich mit Schwefel- 
wasserstoff umsetzt nach den Gleichungen: 

2ASCI5 + sHaS = AsaSö + loHCl; 
AsCk + H2S = AsCk + S +2HCI; ^ 
2ASCI3 + 3H2S = AS2S3 + 6HC1. 

Antimonchlorür, SbCls. 

100 g gepulverter Grauspiessglanz werden mit 500 ccm 
roher Salzsäure in einem Kolben unter dem Abzug erhitzt 
unter allmählichem Zusatz von etwa 4 g chlorsaurem Kalium. 
Wenn das Erz verschwunden ist, filtrirt man durch Glaswolle 
vom Schwefel ab und destillirt aus der Retorte, wobei zuerst 
wässerige Salzsäure, dann eine concehtrirte, häufig von Eisen- 
chlorid gelb gefärbte Chlorantimonlösung, endlich schön weisses, 
krystallinisch erstarrendes reines Chlorantimon übergeht. Jedes 
dieser Produkte fangt man gesondert auf. Das reine Chloran- 
timon wird in einem Reagenzglase oder Kölbchen einge- 
schmolzen, die Chlorantimonlösung durch viel kaltes Wasser 
zersetzt, wobei Antimonoxychlorid als weisses feines 
Pulver (Algarothpulver) niederfällt. 

Vorgang: Die anfanglich energisch verlaufende, all- 
mählich aber träge werdende Umsetzung 

Sb2S3 + 6HC1 = 2SbCl3 + 3H2S 
wird durch die Zugabe des Oxydationsmittels rascher zu Ende 
geführt. 

Prüfung: Das Chlorantimon schmelze bei 73 ^ siede 
bei 223^ und krystallisire aus Schwefelkohlenstoff in rhom- 
bischen, glänzenden Kry stallen. 
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Algaroth, SbiOsCls. 

Litteratur: G. E. Stahl, Zuftlllige Gedanken und nützliche Bedenken 
über den Streit von dem sogenannten Snlfure, Halle 17 15, S, 346. 

60 g gepulvertes Schwefelantimon werden mit 140 g 
Quecksilberchlorid in einer Reibschale innig gemengt und aus 
einer Glasretorte über dem Gasofen mit ganz kleinen Flammen 
langsam destillirt. Als Vorlage benutze man einen Kolben, 
dessen Hals abgesprengt ist und erhitze den Retortenhals von 
Zeit zu Zeit mit einem Bunsenbrenner, um das in demselben 
erstarrende Chlorantimon zu schmelzen. Das Destillat löst 
man in wenig warmer Salzsäure und giesst es in viel heisses 
Wasser ein. Der entstandene Niederschlag wird durch Decan- 
tiren gewaschen und getrocknet. 

Vorgang: SbaSa + sHgCla = 2SbCl3 + HgS ; 

4SbCl3 + SH2O = Sb405Cl2 + loHCl. 

Prüfung: Das weisse, krystallinische Pulver sei unlös- 
lich in Wasser, Alkohol, Aether, aber löslich in Schwefel- 
kohlenstoff und Chloroform. Es gebe beim Erhitzen ein 
Sublimat von Antimonchlorür unter Hinterlassung von Anti- 
monoxyd. 

Antimonsulfat^ Sb2(S04)3. 

20 g fein gepulvertes Antimon wird in 400 g siedende 
destillirte Schwefelsäure eingetragen und in einer Platinschale 
bis zum Verschwinden des Metalles gekocht. Ein Teil des 
Sulfats krystallisirt schon in der Hitze, der Rest erst beim 
Erkalten der Säure in weissen kleinen Nadeln heraus. Man 
filtrirt durch einen Platinconus und trocknet das Präparat auf 
einem Thonteller. 

Wismntnitrat^ Bi(N03)3 -f 5H2O; basisches Wismutnitrat, 
BiO.NOs + BiO.OH ; Wismuthydroxyd, BiO.OH. 

loog technisches Wismutmetall werden mit 50 g Natrium- 
nitrat in einer Nickelschale bis zum schwachen Rotglühen 
erhitzt. Nachdem das Metall völlig oxydirt ist, kocht man 
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mit 250 ccm Wasser unter Zusatz einer Lösung von 20 g 
Natronhydrat in 1 50 ccm Wasser aus. Das aui blossem Platinconus 
abfiltrirte Wismutoxyd wird in einer Mischung von 140 ccm 
conc. Salpetersäure mit 200 ccm Wasser im Kolben heiss ge- 
löst, durch ein Asbestfilter filtrirt und zur Krystallisation ein- 
gedampft. — Die Mutterlauge dampft man für sich stärker ab und 
trägt sie in */2l siedendes Wasser ein, wobei sich das basische 
Wismutnitrat als schweres weisses Pulver abscheidet, das 
nach dem Dekantiren auf dem Filter gesammelt und in der 
Kälte getrocknet wird. — Oder man fällt die sauren Laugen 
mit Ammoniak, decantirt das Wismutoxydhydrat und 
bewahrt es als Paste auf. 

Vorgang: Das technische Wismut ist meist mit Arsen 
und Antimon verunreinigt, deren Oxyde beim Auskochen mit 
Natronlauge in Lösung gehen. 

Prüfung: Der W^ismutgehalt des krystallisirten Nitrates 
werde in einer abgewogenen Probe ermittelt, indem man dieselbe 
in einem bedeckten Porzellantiegel durch anfangs vorsichtiges, 
dann energisches Erhitzen in Wismutoxyd umwandelt und 
dieses zur Wägung bringt. Ausserdem löse man eine Probe 
in salpetersaurem Wasser, trage die Lösung in heisse über- 
schüssige Natronlauge ein und prüfe das Filtrat auf Arsen 
und Antimon. 



Wismutjodid, Bijs. 

20 g Jod werden mit 35 g feingepulvertem Wismut in 
einer Reibschale verrieben, rasch in eine Retorte gefüllt und 
auf dem Gasofen langsam erhitzt. Nach erfolgter Vereinigung 
verjagt man kleine Mengen überschüssigen Jods durch einen 
Strom trockener Kohlensäure und steigert dann die Temperatur, 
bis das Wismutjodid in Form von sehr grossen, im Aussehen 
dem Jod ähnlichen Krystallen sublimirt. 

Prüfung: Kochendes Wasser verwandele das gepul verte 
Präparat in rotes Oxyjodid. 
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Wismntoxyjodid, BiOJ. 

Litteratur: B. Fischer, Die neueren Arzeneimittel, III. Aufl. S. 20. 

95,4 g gepulvertes kryst. Wismutnitrat (Seite 42) werden unter 
gelindem Erwärmen in 120 bis 160 ccm Eisessig gelöst. 
Andererseits werden 33,2 g KJ und 50 g kryst. Natriumacetat 
in der Kälte in 2 Litern Wasser gelöst. 

Diese zweite Lösung bringt man in eine Schale und lässt 
die erste unter fleissigem Umrühren im ganz dünnen Strahl 
aus einem Tropftrichter einfliessen. An der Einflussstelle ent- 
steht zuerst ein grünlichschwarzer Niederschlag, der sich beim 
Umrühren sofort in einen citronengelben verwandelt. Bei weiterem 
Zusatz der Wismutlösung nimmt das Produkt eine dunkel 
ziegelrote Färbung an. Der Niederschlag setzt sich sehr 
gut ab. Er wird decantirt, abgesaugt und bei 100® getrocknet. 
Ausbeute 78 g. 

Vorgang: 

Bi(N03)3 + 3KJ = Bij3 + 3KNO3; 
Bij3 + H2O = BiOJ + 2HJ. 

Die Jodwasserstoffsäure setzt sich mit dem Natriumacetat 
um und das regenerirte Jodalkalimetall geht wieder in die 
Reaktion ein. 

Prüfung: Im trockenen Reagirrohr erhitzt gebe das 
Präparat violette Joddämpfe und hinterlasse Wismutoxyd; 
es gebe an Wasser beim Schütteln keine Halogenwasserstoff- 
säuren ab und sei frei von Arsen (Prüfung nach Seite 17 unter 
Zinkzusatz) und Wismutsubnitrat. — 0,2 g mit 2 g verdünnter 
Schwefelsäure geschüttelt sollen ein Filtrat geben, welches, mit 
dem doppelten Volumen conc. Schwefelsäure gemischt, durch 
einen Tropfen Indigolösung dauernd blau gefärbt wird (Entfärbung 
Salpetersäure). 

Wasserstoffsuperoxyd, H2O2. 

Litteratur : J, Thomsen, Berichte d, deutsch, ehem. Ges. 7,74- 

V2 1 käufliches Wasserstoffsuperoxyd*) wird in einem Kolben 
auf o® abgekühlt und mit einer kalt gesättigten Barythydrat- 

♦) Zu beziehen von C. Raspe, Berlin C.,. Sophienstr. 21. 
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lösung solange versetzt, bis eben ein bleibender Niederschlag 
entsteht und die Flüssigkeit alkalisch geworden ist. Die 
filtrirte Lösung lässt man unter weiterer Kühlung und stetem 
Umschütteln in 2I eiskalte Baiythydratlösung einlaufen. 
Wenn der entstehende krystallinisch flimmernde Niederschlag sich 
nicht mehr vermehrt, saugt man das Baryumsuperoxydhydrat 
ab und wäscht es mit wenig Eiswasser nach. — Nun mischt 
man 20 ccm conc. Schwefelsäure mit 200 ccm Wasser in 
einem Becherglase, kühlt die Flüssigkeit in einer Kältemischung 
aus Eis und Kochsalz sorgfaltig ab und trägt von dem noch 
feuchten Baryumsuperoxydhydrat unter Umschütteln soviel 
ein, dass die Lösung nur noch schwach sauer reagirt. Dann 
lässt man absitzen, filtrirt und neutralisirt die noch immer eis- 
kalte Flüssigkeit durch einige Tropfen verdünnten Barytwassers, 
bis sich in der Lösung weder Schwefelsäure noch Baryum 
nach der Capillarmethode*) nachweisen lässt. Dann wird 
die trübe Flüssigkeit filtrirt und ein Teil der so erhaltenen 
reinen Wasserstoffsuperoxydlösung auf einem Porcellanteller 
im Vacuum neben Schwefelsäure abgedampft. 

Vorgang: Die Reaktionen: 

H2O2 + Ba(0H)2 = Ba(0H)4 und 

Ba(0H)4 + H2SO4 = BaSOi + H2O2 

verlaufen nur in der Kälte und in nicht zu grosser Concen- 
tration glatt. Hält man diese Bedingungen nicht ein, so ent- 
wickelt sich viel Sauerstoff und die Ausbeuten werden minimal. 

Prüfung: Das wasserfreie Superoxyd stelle eine syrup- 
dicke, bitter schmeckende, sich beim Erwärmen sehr heftig 
zersetzende Flüssigkeit vom spec. Gewicht 1,46 dar. Die 
wässerige Lösung zeige auch den eigenartigen charakteristischen 
Geschmack, gebe mit verdünnter Schwefelsäure, Aether und 
einem Tropfen verdünnter Kaliumdichromatlösung versetzt einen 
intensiv blauen, ätherlöslichen Farbstoff und sei frei von 
Salzsäure, Schwefelsäure und Baryt. Zur Aufbewahrung 
mache man sie durch Zusatz von i pCt. Alkohol halt- 

*) Seite 2 Anmerkang. 
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barer. Den Gehalt bestimme man durch Zersetzen von i ccm 
Wasserstoffsuperoxydlösung mit überschüssigem Permanganat 
und verdünnter Schwefelsäure im Nitrometer oder durch Titration 
von S ccm mit Zehntelnormalpermanganat in schwefelsaurer 
Lösung. 

Schwefelchlorür S2CI2 und Schwefelchlorid SCI2. 

300 g Schwefel werden in einer tubulirten Retorte mit kleinen 
Flammen des Gasofens zum Schmelzen erhitzt und in der für 
die Darstellung des Zinntetrachlorids (Seite 30) beschriebenen 
Anordnung ein sehr schneller Strom trockenen Chlorgases dicht 
auf die Oberfläche des geschmolzenen Schwefels geleitet. Das 
rasch überdestillirende Chlorid wird aus einem Kolben mit 
Siedeaufsatz rektificirt, wobei etwas gelöster Schwefel zurück- 
bleibt. 

67,5 g des erhaltenen Schwefelchlorürs werden auf o^ ab- 
gekühlt und mit trockenem Chlorgas gesättigt. Das so ge- 
wonnene Schwefelchlorid muss 103 g wiegen. Man bewahrt 
es in gut verschlossenen und zugebundenen Flaschen auf. 

Vorgang: Bei der Rektification des Chlorschwefels 
gehen höhere Chloride in Schwefelchlorür über, bei o® ver- 
einigt sich dagegen das Schwefelchlorür mit noch einem 
Molekül Chlor: 

S2CI2 -f CI2 = 2SCI2. 

Prüfung: Das Schwefelchlorür bilde eine gelbrote^ 
stark riechende Flüssigkeit vom spec. Gewicht 1,7 und dem 
Siedepunkt 138®: das Schwefelchlorid eine dunkelrote Flüssig-V 
keit, die schon bei gewöhnlicher Temperatur, schneller beimM 
Erwärmen, Chlorgas entwickelt. 

Baryumdithioniit^ BaS206 -^ 2H2O; Uaterschwefelsänre, 

H2S2O6 + XH2O. 

icx)g feingepulverter Braunstein wird geschlämmt, indem 
man ihn in einer grossen Reibschale mit Wasser anrührt, 
decantirt und das zurückbleibende weniger feine Pulver mit 
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neuen Wassermengen anreibt. Man fahrt mit dem Zerreiben 
und Schlämmen fort, bis sammtliches Mineral sich im Wasser 
suspendirt, lässt in hohen Cylindern absitzen, entfernt das 
Wasser mittelst eines Hebers und bringt den Braunstein mit 
nur V^ 1 Wasser in einen Literkolben. Nun leitet man einen 
Strom von Schwefeldioxyd in den Kolben und begegnet der 
dabei stattfindenden starken Erwärmung des Kolbeninhalts 
durch gute äussere Kühlung mit Eis. Ist die Hauptmenge des 
Braunsteins gelöst, so setzt man der in einer Schale erhitzten 
Flüssigkeit solange concentrirtes Barytwasser zu, bis eine 
abfiltrirte Probe mit Schwefelanmionium keinen fleischfarbigen 
Niederschlag mehr giebt. Der Niederschlag wird dann ab- 
filtrirt, mit heissem Wasser ausgekocht und die vereinigten 
Filtrate heiss mit Kohlensäure gerade bis zum Verschwinden 
der alkalischen Reaktion behandelt. Aus dem Filtrat krystallisirt 
nach dem Eindampfen das unterschwefelsaure Baryum. 

59 g unterschwefelsaures Baryum werden in Wasser ge- 
löst. Dann werden 20 g Schwefelsäure mit Walser verdünnt 
und soviel davon zu dem Baryumsalz gegeben, dass eine mit 
dem Capillarrohr entnommene Probe*) weder mit Schwefel- 
säure, noch mit Chlorbaryum reagirt. Nach dem Abfiltriren 
des Baryumsulfats concentrirt man die Unterschwefelsäure auf 
einem flachen Porcellanteller im Vacuum neben destillirter 
Schwefelsäure bis auf ein spec. Gewicht von 1,347. 

Vorgang: Das Superoxyd entzieht je zwei Molekülen 

schwefliger Säure zwei Atome Wasserstoff: 

SO3H 
2HS0sH — 2H = • ^ • 

SOaH 

Das Mangansalz der Unterschwefelsäure wird durch über- 
schüssiges Barytwasser zerlegt: 

MnS206 + Ba(OH)2 = BaSQOe -f Mn(OH)2. 

Prüfung: Das unterschwefelsaure Baryum bilde schöne,, 
farblose, glänzende Kry stalle, welche in gepulvertem Zustande 
bei 100® ihr gesammtes Krystallwasser (10,8 iVo) verlieren.. 



*) Siehe Seite 2 Anmerkang. 
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Bestimme den Barytgehalt (45,96 7» BaO) durch Glühen des 
entwässerten Salzes und Wägen des hinterbleibenden Baryum 
Sulfats. 

Thiophen. 

Litteratur : Volhard und Erdmann, Berichte der deutsch, ehem. Ge- 
sellschaft 18,454. 

286 g Krystallsoda werden in 500 ccm Wasser in einer 
geräumigen Porcellanschale gelöst und in die warme Lauge 
unter Umrühren allmählich 236 g Bernsteinsäure eingetragen« 
Die nach dem Wegkochen der Kohlensäure neutral reagirende 
Flüssigkeit wird zur Trockene gedampft und die sehr harten 
Massen Ivon Natriumsuccinat fein gepulvert. Um bei dieser 
Operation nicht durch den die Athmungsorgäne heftig an- 
greifenden Staub belästigt zu werden, befeuchtet man das Salz 
mit einigen Tropfen Alkohol. Dann wird das Succinat sehr 
sorgfältig bei i4o^ getrocknet. Von dem nicht mehr zu- 
sammenbackenden, staubigen Pulver mischt man 300 g mit 
400 g Phosphortrisulfid (Seite 38) innig zusammen, bringt das 
Gemisch in eine Retorte und erhitzt auf dem Gasofen bei 
kleinen Flammen. Sobald die Masse an einer Stelle dunkel 
wird und die Gasentwicklung beginnt, reducirt man, damit die 
Reaktion nicht zu heftig wird, die Flammen auf eine kaum 
sichtbare Grösse. Die einmal eingeleitete Umsetzung schreitet 
trotzdem sehr lebhaft fort und die Vorkehrungen zur Con- 
densirung der auftretenden mit viel Gas gemengten Thiophen- 
dämpfe müssen sehr ausgiebig sein, damit die Ausbeute sich 
befriedigend {40 — 507© der Theorie) gestaltet. Am zweck- 
mässigsten schliesst sich an die Retorte direkt ein al5 Luft- 
kühler wirkendes Glasrohr von 2 cm Dicke und i — 2 Meter 
Länge. Dieses mündet in einen möglichst langen Liebig'schen 
Kühler, der mit einer Vorlage luftdicht verbunden ist. Die aus der 
Vorlage entweichenden Gase treten in die auf Seite 70 abgebildeten, 
mit Natronlauge beschickten Absorptionsflaschen. Das Destillat 
wird einmal über gepulvertem Aetzkali, dann nochmals über fein 
zerschnittenem Natriummetall aus dem • Wasserbade rektificirt. 



Chromchlorid. 49 

Vorgang: Der Schwefelphosphor verwandelt das bern- 

CH2— CO _, 
steinsaure Natrium in Sulfosuccinyl ' >S, welches 

CH=C(OH) ^ 
sich zu Dioxythiophen ^j^^q/oh) ^ umlagert. Letzteres 

wird durch weitere Mengen von Schwefelphosphor zu Thiophen 
reducirt. 

Prüfung: Das Thiophen, C4H4S, stelle eine wasserhelle, 
sehr leicht bewegliche, bei 83—84® siedende Flüssigkeit dar. 
Der Geruch erinnere an Benzol und gleichzeitig auch an Schwefel- 
verbindungen, sei aber nicht stinkend. In einer Kältemischung 
aus fester Kohlensäure und Aether erstarre es krystallinisch. 
— Löse ein Körnchen Isatin in nicht ganz wasserfreier conc. 
Schwefelsäure, gieb einen Tropfen Thiophen in 10 ccm reinen 
Benzols oder Petroleumäthers und schüttele je i ccm beider 
Lösungen durch einander. Die Schwefelsäure darf sich 
nicht dunkelbraun färben, sondern muss eine grünliche, bald 
in ein prächtiges, dunkeles Blau übergehende Färbung an- 
nehmen. 

Wasserfreies Chromchlorid, CrCk. 

Das nach der Vorschrift auf Seite 50 erhaltene Chromoxyd 
wird noch feucht mit 50 g Kohlenpulver und dickem Stärke- 
kleister zum Teig zusammengeknetet. Man formt daraus 
Stangen, die man in 2 — 3 cm lange Stücke schneidet. Die 
bei gelinder Wärme getrockneten Stücke werden mit Kohlen- 
pulver in einen hessischen Tiegel eingepackt, mit einer Schicht 
Kohlenpulver überdeckt, gut mit einem eisernen Deckel (siehe 
Seite 18) verschlossen und eine Viertelstunde lang im Rössler- 
schen Ofen (Seite 6y) geglüht. Nun stellt man ein Porcellanrohr 
senkrecht in einen hessischen Tiegel, füllt den Tiegel mit den 
wieder erkalteten und von dem Kohlenpulver getrennten 
Stücken von Chromoxydkohle und setzt einen zweiten, mit 
einer passenden Bohrung versehenen, gleichgrossen Tiegel*) 

*) Die feuerfesten Tiegel lassen sich ohne Schwierigkeit mit den in jeder 
grösseren Schlosserwerkstatt vorhandenen Metallbohrern durchlochen. 

Er d mann, chemische Präparate. 4 
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in umgekehrter Stellung darauf. Durch eine zweite, seitliche 
Bohrung des oberen Tiegels geht ein kurzes Glasrohr. Die Röhren 
werden mit etwas Asbestschnur umwickelt und ^ 
dadurch leicht in die Bohrungen luftdicht einge- 
setzt; um die beiden Tiegel an einander zu dichten, 
legt man um die aneinander stossenden Ränder 
einen schmalen, dünnen Streifen weicher Asbest- 
pappe und umwickelt denselben sorgfältig mit 
Asbestschnur. Schliesslich wird die Asbestschnur 
noch mit Wasserglas getränkt und bei gelinder 
Wärme getrocknet. Dann setzt man die Tiegel 
in den Rössler'schen Glühofen und bedeckt den- 
selben mit zwei halbkreisförmigen Stücken dicken 
Eisenblechs, welche in der Mitte einen Ausschnitt 
haben, durch welchen der obere Tiegel aus dem 
Ofen herausragt. Zunächst wird im Kohlen- 
säurestrom erhitzt, bis sich keine Spur von Feuchtigkeit mehr an 
dem Glasrohr absetzt. Nun giebt man die stärkste Hitze und ' 
glüht im Chlorstrom, indem man das unverändert aus dem 
Glasrohr austretende Chlor in Absorptionsflaschen (Seite 71) 
mit Natronlauge bindet. 

Nach dem Erkalten findet sich das Chromchlorid in 
violettroten, stark glänzenden, in Wasser unlöslichen Blättern 
in dem oberen Tiegel sublimirt vor. 

Vorgang: CraOs -f 3C + 6C1 = 2CrCl3 -f 3CO. 




Chromoxyd, Cr203. 

250 g Kaliumdichromat werden innig mit 50 g Schwefel 
zusammengerieben, in einen Tiegel aus feuerfestem Thon ge- 
füllt und bei aufgelegtem Deckel im Rössler*schen Glühofen 
eine Stunde geglüht. Den grünen Tiegelinhalt zerreibe man, 
koche mit Wasser mehrmals aus, sauge ihn ab und trockene 
auf dem Gasofen. 

Vorgang: K2Cr207 + S = K2SO4 + Cr203. 

Prüfung: Das schön grüne Pulver darf beim Kochen 
mit verdünnter Salzsäure höchstens spurenweise in Lösung gehen. 



Chromyl Chlorid. — Chromoacetat. 51 

Chromylchlorid, CrOaCh. 

200 g neutrales Kaliumchroinat werden mit 122 g Koch- 
salz im hessischen Tiegel bei nicht zu hoher Temperatur ge- 
schmolzen, die Schmelze auf Eisenblech ausgegossen und in 
groben Stücken mit einem Gemisch von 66 ccm rauchender 
Schwefelsäure (1,906 spec. Gew.) und 1 34 ccm gewöhnlicher conc. 
Schwefelsäure in einer geräumigen Retorte mit Kühler por- 
tionenweise versetzt Wenn die anfanglich heftige Reaktion 
sich mässigt, erwärmt man bis keine braunen Tropfen mehr 
übergehen und rektificirt das Destillat aus einem Fraktions- 
kölbchen. Das Chromylchlorid wird in zugeschmolzenen Ge- 
fassen aufbewahrt. 

Vorgang: CrOa + 2HCI - H2O = CrOaCb. 

Prüfung: Das tief rote, an der Luft rauchende Oxy- 
chlorid siede bei 116®. 

Chromoacetat, (CH3COO)2Cr. 

Litter atur : v. d. Pfordten, Liebig's Annalen 228, 11 3. 

100 g Kaliumdichromat werden im Kolben mit 500 g 
rauchender Salzsäure übergössen und das sich beim Erwärmen 
in sehr regelmässigem Strome entwickelnde Chlorgas nach dem 
Waschen mit Wasser zur Darstellung von Chlor wasser oder 
von unterchlorigsaurem Natrium verwendet.*) Die zurück- 
bleibende Flüssigkeit wird auf dem Gasofen auf ein ganz 
kleines Volumen eingedampft, von dem ausgeschiedenen 
Chlorkalium in einen Kolben mit 300 g Zinkgranalien abge- 
gossen und mit 4oo ccm rauchender Salzsäure nachgespült. 
Man verschliesst den Kolben, in welchem eine äusserst 
stürmische Wasserstoffentwicklung vor sich gehen muss, mit 
einem spritzflaschenähnlich armirten doppelt durchbohrten 
Kautschukstopfen. Sobald die Flüssigkeit eine an Kupfer 
Vitriollösungen erinnernde rein hellblaue Farbe angenommen 
hat, schliesst man das dem Gase freien Austritt gewährende 
Glasrohr, so dass der sich kräftig weiter entwickelnde Wasser- 

*) Dasselbe kann auch zur Bereitung von Ealiumohlorat (Seite 8), Ghlorsilioium 
<Seite 29), Zinntetrachlorid (Seite 30), Schwefelchlorür (Seite 46), Ghromchlorid 
<Seite 49) oder Eisenchlorid (Seite 62) dienen. 

4* 



52 Chlorchromsaures Kalium. 

MtolT die Flüssigkeit durch das zweite, bis zum Boden reichende 
Ro^ir aus dem Kolben herausdrückt.*) Sie läuft zur Filtration 
durch ein KuKolröhrchen mit Asbest und tritt dann direkt, 
ohne mit Lufl in Berührung zu kommen, in eine Lösung von 
Scx) jj krystallisirtcm Natriumacetat in 2 1 Wasser. Der rote 
Niederschlag wird mehrmals mit Wasser, durch welches 
Kohlensäure geleitet wurde, durch Decantiren ausgewaschen 
und als Paste aufbewahrt 

Vorgänge: 

K4O-4O7 + i4Ha = 2KCl+2CrCl8 + 6Cl + 7H20; 
jCrCls -f Zn = 2CrCh + ZnCb; 

CrCh «I 2CHa.COONa = 2NaCl + cHa-COO>^^- 

Die Reduktion des Chromchlorids erfolgt nur in ganz 
ooncentrii'ter, sehr stark salzsaurer Lösung mit grossem Zink- 
nberschuss glatt und rasch. Chromchlorür absorbirt den 
SiUiei^totV der Luft mit grosser Geschwindigkeit, während das 
uuK^slichc Chromoacetat leidlich luftbestandig ist 

Trüfung: Die rote Paste gebe mit verdünnter Salz- 
xSunt^ eine blaue* unter enen;[ischer Sauerstotfabsorprioa rasch 
^ich vlunkelgi^in Kirbende Losung. 


















♦ :^if. "<f ^»» ^ i^sssfrw f vT » -AVi^t tkrt xki* ip-i.t ^t-^*-^^ ^rmi;^ siftn. 
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Selen. 53 

Vorgang: 

KO-CrOa^^ , ^rrn KO-Cr02 Cl , rr^o • 
K0-Cr02>^ + ^"^^ = KO-Cr02-Cl + ^'^ 

Prüfung: Die grossen, roten Prismen oder Tafeln ent- 
wickeln beim Erhitzen auf loo® Chlorgas. 



Selen, Se. 

Selenhaltige Materialien oder Rückstände werden mit einer 
Mischung von gleichen Teilen Soda und Salpeter im hessi- 
schen Tiegel zusammengeschmolzen. Die erkaltete Schmelze 
kocht man mit Wasser aus, engt die Auszüge auf ein kleines 
Volumen ein und kocht die mit concentrirter Salzsäure stark 
sauer gemachte Flüssigkeit am Rückflusskühler, bis kein Chlor 
mehr entweicht. Nun verdünnt man in einem grossen Kolben 
mit viel heissem Wasser und tropft technisches Natrium- 
disulfit (Seite 68, Anm. f-j-) in die siedende Flüssigkeit so 
lange ein, als noch ein roter, sehr voluminöser, sich rasch zu 
unansehnlichen schwärzlichen Massen zusammenballender Nieder- 
schlag entsteht. Das abgeschiedene Selen wirdnach dem Absitzen 
auf einem Filter gesammelt und getrocknet. 

Vorgang: Beim Schmelzen mit Soda und Salpeter 
geben selenhaltige Materialien Selenate; die Selensäure wird 
in concentrirter Lösung durch Salzsäure rasch reducirt: 
H2Se04 + 2HCI = H2Se03 + 2CI + H2O. 

Die selenige Säure wird durch schweflige Säure zersetzt: 
H2Se03 + 2H2SO3 = Se + 2H2SO4 + H2O. 

Prüfung: Das Selen schmelze bei 217® und erstarre 
beim langsamen Abkühlen krystallinisch in dunkelgrauen, 
metallisch glänzenden Massen; es löse sich in concentrirter 
Schwefelsäure mit grüner Farbe und werde durch Wasser aus 
dieser Lösung wieder als sehr voluminöser roter amorpher 
Niederschlag gefallt. An der Luft erhitzt verbrenne es ohne 
Rückstand unter Rettiggeruch zu sublimirendem Selendioxyd. 



54 KieselfluorwasserstofTsäure. — Ueberchlorsäure, 

Kieselflnorwasserstoffsäure, H2SiF6. 

loo g Flussspathpulver werden mit lOO g trockenem 
Quarzsand (Seesand) vermengt und in einem Kolben mit 
350 ccm concentrirter Schwefelsäure vorsichtig erhitzt. Das 
entweichende Gas leitet man durch eine leere Flasche, die 
ein durch etwas conc. Schwefelsäure abgeschlossenes Sicherheits- 
rohr enthält,und sodann in eine Porcellanschale, auf deren Boden 
man em ganz kleines Gefass mit Quecksilber gestellt hat. Man be- 
festigt das Gasleitungsrohr so, dass es in das Quecksilber 
eintaucht und giesst dann 4oo ccm destillirtes Wasser darüber. 
Nach beendeter Gasentwicklung colirt man die in dem Wasser 
abgeschiedene Kieselsäure ab, presst sje aus, wäscht mit 
wenig Wasser nach, bis die vereinigten Filtrate 400 ccm be- 
tragen und filtrirt nun die noch etwas trübe Säure durch ein 
Faltenfilter. 

Vorgang: Unter dem wasserentziehenden Einfiuss der 
Schwefelsäure bildet sich Fluorsilicium: 

Si02 + 4HF - 2H2O = SiF4; 
dieses Gas wird durch Wasser zersetzt: 

3SiF4 + 4H2O = 2H2SiF6 + Si(0H)4. 

Prüfung: Die Säure soll mit Chlorbaryum, nicht aber 
mit Chlorstrontium in salzsaurer Lösung einen Niederschlag 
geben (Schwefelsäure). Zur Gehaltsbestimmung titrire die 
Säure mit Natronlauge bis zur alkalischen Reaktion. Die 
Umsetzung der Säure bei der Titration mit Natronlauge 
entspricht der Gleichung: 

H2SiF6 + 6NaOH = 6NaF + Si(0H)4 + 2H2O. 

Ueberchlorsäure, HCIO4. 

50 g überchlorsaures Kalium werden mit einer Mischung 
von 100 g conc. Schwefelsäure und 20 ccm Wasser aus einer 
nicht zu kleinen Retorte destillirt. Das Destillat wird durch 
gelindes Erwärmen von etwas darin gelöstem Chlorgas be- 
freit, mit einigen Centigrammen Silbersulfat und Baryum- 
carbonat versetzt, die geringen Niederschläge jeder für sich 
abfiltrirt und das Filtrat nochmals destillirt. 



Brömwasserstoff. 5 5 

Vorgang: KClOi + H2SO4 = HCIO4 + HKSO4. 
Die rohe Säure enthält noch Spuren von Salzsäure und, 
Schwefelsäure, die auf dem angegebenen Wege entfernt 
werden. 

Prüfung: In einer Lösung von Chlorkalium erzeuge ein 
Tropfen der Säure einen dicken krystallinischen Niederschlag. 

Brömwasserstoff^ HBr. 

In eine trockene zweihalsige Flasche giebt man 100 g 
Benzol und einige Gramme wasserfreies Eisenbromür (Seite 63) 
und lässt durch einen zur feinen Spitze ausgezogenen Tropf- 
trichter 13s ccm Brom eintropfen. Die Woulfl*sche Flasche 
stellt man während der ersten Hälfte des Processes in kaltes 
Wasser, um der stattfindenden starken Erwärmung und Ver- 
flüchtigung des Benzols zu begegnen. Das Gas wird durch 
ein Röhrchen mit wasserfreiem Eisenbromid*) und dann durch 
ein mit Anthracen beschicktes Röhrchen geleitet und stellt 
nun ganz reinen Brömwasserstoff dar. Zur Darstellung 
concentrirter wässeriger Bromwasserstoffsäure leite man das 
Gas in eine kleine Flasche, gebe in dieselbe nach und nach 
mit der Spritzflasche kleine Mengen von Wasser und kühle 
mit einer Kältemischung aus Schnee und Kochsalz. Die 
gesättigte Lösung verschliesse man mit gut eingeschliffenem 
Stopfen und Glaskappe oder binde den Stopfen fest. Sie ist 
im Dunkeln aufzubewahren. 

Vorgang: CeHe + 4^^ = CeHiBrQ -[- 2HBr. Die kleine 
Menge von Eisenbromür wirkt als Bromüberträger. Der in 
sehr regelmässigem Strome entwickelte Bromwasserstoff reisst 
Benzoldämpfe mit sich fort, welche in dem Eisenbromidrohr 
bromirt und daher zurückgehalten werden. Von den ge- 
ringsten Spuren freien Broms wird das Gas durch das An- 
thracen befreit. 

Prüfung: Die wässerige Säure sei völlig farblos, 
rauche an der Luft sehr stark und habe ein spec» Gewicht 
von mindestens 1,78 (bei o® gesättigte Säure). 

*) Dargestellt durch Mischen von 25 g Eisenbromür (Seite 63) mit 3 ccm 
Brom in der Kälte. 



56 Bromammonium u. Bromkalium. 

Bromammonlam, NH4Br und Bromkalium, KBr. 

Aus einem Tropftrichter mit fein ausgezogener Spitze 
lässt man 75 ccm Brom unter stetem Umschütteln in 220 ccm 
concentrirte (joprocentige) Ammoniakflüssigkeit, welche sich 
in einem mit Eiswasser gekühlten Kolben befindet, langsam 
einlaufen mit der Vorsicht, dass die Flüssigkeit sicher bis 
zum Ende der Reaktion stark ammoniakalisch bleibe. Man 
kocht dann bis zum Verschwinden des freien Ammoniaks und 
dampft zur Krystallisation ein. Das Bromammonium wird 
durch gelindes Erhitzen in der Porcellanschale auf freiem 
Feuer getrocknet. Ausbeute 220 g. 

196 g Bromammonium werden in heissem Wasser gelöst 
und 200 g Kaliumdicarbonat eingetragen, zum Sieden erhitzt 
und nach Verschwinden des Ammoniakgeruchs zur Krystalli- 
sation gestellt. 

Vorgang: 4NH3 + 3Br = sNHiBr + N. Würde die 
Lösung sauer werden, oder das Brom zu rasch zufliessen, so 
könnte sich Bromstickstoff bilden und zu Explosionen Veran- 
lassung geben. 

Prüfung: Man kocht in einer kleinen Retorte ein Pröb- 
chen der Salze mit einem grossen Ueberschuss von Eisen- 
ammoniakalaun (Seite 63) in wässeriger Lösung, wobei etwa 
vorhandenes Jod in freiem Zustande übergeht; aus dem 
Rückstand treibe man durch Zusatz von Kaliumpermanganat- 
lösung das Brom aus und prüfe nach dessen Entfernung 
auf Chlor. — Diese Scheidung der Halogene beruht zu- 
nächst darauf, dass Eisenoxydsalze auch aus neutralen 
Lösungen der Jodide Jod freimachen: 

Fe2(S04)3 + 2KJ .-- 2FeS04 + K2SO4 + 2J, 
während die Brommetalle dabei völlig intakt bleiben. Da- 
gegen werden auch diese durch das Eisenoxydsalz voll- 
ständig zersetzt, wenn eine kleine Menge eines starken 
Oxydationsmittels (Permanganat) vorhanden ist. Die Chlor- 
metalle widerstehen auch dem gleichzeitigen Einfluss dieser 
beiden Agentien vollständig. 



Dibrombenzol. — Jodkalium. 57 

Dibrombenzol^ C6H4Br2. 

Der Rückstand von derBromwasserstoffbereitung(Sei'te55) 
erstarrt krystallinisch. Man schmilzt ihn durch Einstellen der 
Flasche in warmes Wasser, welches man allmählich bis zum 
Sieden erhitzt. Die so gleichzeitig von dem anhaftenden 
Bromwasserstoff möglichst befreite Substanz wird in eine 
Retorte gegossen und destillirt. Das zu weissen Krystallen 
erstarrende Destillat wird abgepresst und nochmals destillirt, 
wobei die Hauptnienge zwischen 215 — 220^ übergeht. 
Dieselbe wird aus dem gleichen Gewicht an heissem Alkohol 
umkrystallisirt. Ausbeute etwa iiog reines Dibrombenzol. 

Vorgang: Neben dem Dibrombenzol bildet sich etwas 
flüssiges Monobrombenzol und o-Dibrombenzol, welche durch 
Abpressen entfernt werden, während höher bromirte Produkte 
in den Destillationsrückständen bleiben. 

Prüfung: Weisse, monokline Prismen oder Blätter. Das 
Dibrombenzol schmelze bei Sy — 88® und siede bei 219^ 

Jodkalium^ KJ. 

6 g reines Eisenpulver suspendirt man in einem Kölbchen 
in 5occm Wasser und trägt unter Kühlung allmählich 25 g 
Jod ein. Zum Schluss der Reaktion muss noch etwas Eisen 
im Ueberschuss vorhanden sein. Man filtrirt von demselben 
ab, wäscht mit wenig Wasser nach und giebt zu dem Filtrat 
noch 5 g Jod. Nun werden 16,5 g Kaliumcarbonat in einer 
Porcellanschale mit 50 g heissem Wasser gelöst und in die 
siedende Lauge die Jodeisenlösung eingetragen. Unter leb- 
hafter Kohlensäureentwicklung scheidet sich schwarzes Eisen- 
oxydoxydul ab. Man filtrirt und dampft zur Krystallisation ein. 

Vorgang: Es wird ein Gemenge von Eisenjodür und 
Eisenjodid dargestellt, da dieses bei der Umsetzung mit 
Alkalien das leicht filtrirbare Eisenoxydoxydul liefert. 

Prüfung: Das Jodkalium darf in schwefelsaurer Lösung 
Stärkepapier nicht bläuen und muss sich bei der Seite 56 be- 
schriebenen Scheidung der Halogene als frei von Brom und 
Chlor erweisen. 



58 Jodtrichlorid. — Jodpentoxyd. 

Jodtrichlorid, JCIs. 
20 g Jod werden gelinde in einer kleinen Retorte erhitzt, 
deren umgebogener Hals in einen gewogenen Ballon mündet, 
der mit Chlor gefüllt und geschlossen ist, aber mit einem 
Chlor liefernden Kipp'schen Apparat (Seite 68) in Verbindung 
steht. Sobald die Joddämpfe in den Ballon treten, findet starke 
Chlorabsorption statt und Chlorjod schlägt sich in rotgelben 
Krystallen sehr fest an den Wänden nieder. Zum Schluss 
leitet man trockene Kohlensäure durch, um das überschüssige 
Chlor zu verjagen. Was sich nicht mechanisch aus dem 
Ballon entfernen lässt, wird durch das zehnfache Gewicht 
Wasser in Lösung gebracht und als Chlorjodlösung aufbe- 
wahrt. 

Prüfung: Pomeranzengelbes, stechend riechendes Krystall- 
pulver, in Wasser leicht zu einer klaren gelben Flüssigkeit 
löslich. Chloroform entziehe der wässerigen Lösung ohne weiteres 
kein Jod ; wohl aber nach Zusatz von etwas Zinnchlorür. Beim 
Erhitzen verwandele sich das Jodtrichlorid, ohne einen Rück- 
stand zu hinterlassen, in einen braunen Dampf, welcher sich 
wieder zu einem pomeranzengelben Sublimat verdichtet. 

Jodpentoxyd^ J2O5. 

30 g Jod werden in einer Retorte mit 158 g von Wasser 
und Stickstoffoxyden freier Salpetersäure (Seite 34) übergössen. 
Beim Schütteln tritt eine Reaktion ein, die durch gelindes Er- 
wärmen beschleunigt wird. Die entwickelten roten Dämpfe 
werden durch einen kräftigen Luftstrom vertrieben, der 
mittelst eines mit Asbestschnur gedichteten Glasrohres durch 
den Tubus der Retorte eingeblasen wird. Trotzdem wird ein 
Teil des Jods durch diese Stickoxyde immer wieder reducirt, 
verflüchtigt sich und wird in einer kühl zu haltenden Vorlage 
zugleich mit der übergehenden Säure verdichtet. Von Zeit zu 
Zeit wird das Erwärmen unterbrochen und das Destillat, nach- 
dem man Luft durch dasselbe geblasen, zurückgegeben. Der 
schliesslich hinterbleibende weisse Rückstand wird mit wenig 
Wasser gelöst und in einer Porcellanschale auf dem Gasofen zur 



Jodpentoxyd. — Manganmetall. 59 

Trockene gedampft, wobei Jodsäureanhydrid in weissen Kry- 
stallen hinterbleibt. Man erhält 36 — 37 g Anhydrid, während 
sich eine Ausbeute von 39,5 g berechnet, 

Manganmetall^ Mn. 

Litteratur: E. Glatzel, Berichte 22, «857, 

300 g krystallisirtes Manganchlorür (siehe folgende Seite) 
werden auf dem Gasofen in einer Porcellanschale allmählich 
entwässert, die entstandenen Stücke in einer heissen Reibschale 
gepulvert und weiter getrocknet, bis das hellrosafarbige Pulver 
nicht mehr zusammenbackt und eine im Reagirrohr erhitzte 
Probe keinen Wassergehalt mehr erkennen lässt. Von dem 
so erhaltenen wasserfreien Manganchlorür reibt man 75 g mit 
150 g trockenem Chlorkalium (dasselbe ist vorher in einer 
Nickel- oder Eisenschale solange zu erhitzen, bis es nicht mehr 
verknistert) in warmem Zustande innig zusammen und füllt das 
Gemenge recht fest in einen Tiegel aus feuerfestem Thon von 
12 cm Höhe und 7 cm Weite. Der Tiegel wird zugedeckt 
und im Glühofen erhitzt. Wenn der Tiegel hell rotglühend 
geworden und der Inhalt flüssig ist, wirft man 18 g Stangen- 
magnesium in Stücken von 3 — 4 g Gewicht hinein, indem man 
nach dem Eintragen jeder Stange den Tiegel sofort wieder zu- 
deckt und die meist ganz gelinde Reaktion abwartet. Die 
Schwierigkeit besteht nun darin, in dem Ofen rasch die überaus 
hohe, zum Zusammenschmelzen des gebildeten Mangans erfor- 
derliche Temperatur zu erzeugen. Man kann das in dem 
Rössler'schen Ofen (Seite 67) dadurch erreichen, dass man für 
sehr guten Gaszufluss sorgt und durch die Luftzufuhrungsspalten 
an der Seite des Ofens einen möglichst starken Sauerstoffstrom 
einfuhrt. (Man entwickelt den Sauerstoff direkt aus einer grossen 
Retorte mit chlorsaurem Kalium und etwas Braunstein, die man 
einige Minuten vor dem Eintragen des Magnesiums anheizt. 
Die Luftzuführungsspalten des Ofens werden lose mit 
Asbestpappestreifen verschlossen, durch welche die den Sauer- 
stoffzufuhrenden Gasröhren gehen.) Ein sehr gut gebauter, ge- 
mauerter Wind- oder Gebläseofen mit Coaksfeuerung- ist jedoch 
noch vorzuziehen. 



vO Manganmetall. — Manganchlorür. 

Die scharfe Erhitzung darf höchstens eine halbe Stunde 
andauern. Nach dem Erkalten findet sich das Mangan bei 
gelungener Operation als Regulus vor. Findet man statt dessen 
nur ein schwarzes, feines Metallpulver, welches sich an der Luft 
ausserordentlich leicht, bisweilen unter Erglühen, in Mangandioxyd 
umwandelt, so war die Hitze viel zu niedrig. Ist dagegen 
das Metall zu Krusten und Kügelchen zusammengesintert, die 
sich nur nicht zum Regulus vereinigt haben, so zerreibt man 
den Tiegelinhalt, schlämmt rasch mit viel Wasser die leichten 
Salzteilchen, saugt auf dem Filter ab, wäscht schnell mit Alkohol 
und Aether nach, trocknet zwischen Filtrirpapier und bewahrt das 
erhaltene Metallpulver in wohlverschlossenen Flaschen auf. 

Vorgang: MnCb + Mg = MgCla + Mn. Das 
Chlormagnesium verflüchtigt sich und setzt sich mit dem 
Wasserdampf der Verbrennungsgase zu Chlorwasserstoff und 
Magnesiumoxyd um. Es tritt daher bei der Operation viel 
Salzsäuregas auf. 

Prüfung: Sprödes, glänzendes, an der Luft, namentlich 
m feinverteilten und feuchten Zustande, sehr leicht oxydables 
Metall. Man übergiesse eine Probe mit überschüssiger ver- 
dünnter Salzsäure: das Metall muss sich unter stürmischer 
Wasserstoffentwicklung klar lösen. Die heiss bereitete Lösung 
soll mit überschüssigem Ammoniak keine oder eine kaum 
merkbare Trübung geben. Setzt man zu der ammoniakalischen 
Flüssigkeit Schwefelammonium, so fallt fleischrotes, beim 
Kochen allmählich grün werdendes Schwefelmangan. Das Filtrat 
vom Schwefelmangan lässt, mit Natriumphosphat versetzt, den 
nie völlig fehlenden, aber bei gelungener Operation sehr ge- 
ringen Magnesiumgehalt des Präparates erkennen. 

Manganchlorür, MnCl2+4H20. 

Rückstände von der Chlorbereitung aus Braunstein und 
Salzsäure werden in einer Porcellanschale zur Trockene gedampft 
und der Rückstand einige Zeit auf dem Gasofen mit kleinen 
Flammen erhitzt. Sodann kocht man mit Wasser aus und 
fallt Yio des Filtrates mit überschüssiger Sodalösung aus. Der 
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Niederschlag wird durch mehrfaches Decantiren mit Wasser 
ausgewaschen, dann zu der Hauptmenge der Lösung zugegeben 
und solange damit in der Wärme digerirt, bis eine abfiltrirte 
Probe mit Schwefelammonium einen rein fleischroten, beim 
Lösen in verdünnter Essigsäure keinen Rückstand hinter- 
lassenden Niederschlag giebt. Dann filtrirt man ab und dampft 
zur Krystallisation ein. 

Vorgang: Beim Erhitzen der trockenen Chloride und 
beim nachherigen Kochen mit Wasser zersetzen sich zunächst 
die Verbindungen der dreiwertigen Metalle (Eisen, Aluminium) 
unter Bildung unlöslicher basischer Salze. Ein etwaiger Rest 
an derartigen Verbindungen wird durch das eingetragene 
Mangancarbonat gefallt: 

3MnC03 + 2FeCl3 + 3H2O = sMnCh + 2Fe(OH)3 + 3CO2. 

Prüfung: Das Manganchlorür ist namentlich auf Freiheit 

von Eisen-, Baryum-, Calcium- und Magnesiumsalzen zu prüfen. 

Wasserfreies Eisenchlorür, FeCh. 

In eine genau wie zur Darstellung von Eisenchlorid (siehe 
folgende Seite) hergerichtete, vorher erwärmte Retorte giebt man 
möglichst rasch aus einem vor dem Öeffnen erwärmten Röhrchen 
etwa 20 g wasserfreies Eisenchlorid und leitet aus einem Kipp'schen 
Apparate entwickeltes, sorgfältig getrocknetes Wasserstoffgcis in 
kräftigem Strome darüber. Die Retorte befindet sich auf einem, 
Gasofen, dessen Flammen aber erst dann angezündet werden 
dürfen, wenn man sich davon überzeugt hat, dass die Luft 
vollständig aus dem Apparate verdrängt ist. Zu dem Zwecke 
ist in den Hals der Retorte mit Korkstopfen ein aufwärts ge- 
bogenes Glasrohr eingesetzt, auf welches man ein umgekehrtes 
Reagirrohr stülpt. Dieses Rohr füllt sich mit dem entweichen- 
den Gase; von Zeit zu Zeit verschliesst man es mit dem 
Daumen und prüft das Gas auf seine Explosionsfähigkeit, indem 
man die Mündung des Rohres einer Flamme nähert. Brennt 
das Gas ruhig ab, so erhitzt man die Retorte mit massigen 
Flammen. Sogleich tritt starke Chlorwasserstoff-Entwicklung- 
ein; man fangt das Gas in Wasser auf. Wenn das Chlorid in. 



62 Wasserfreies Eisenchlorür. — Wasserfreies Eisenchlorid. 

der Retorte in eine weisse Krystallmasse verwandelt ist und 
die Salzsäure-Entwicklung nachlässt, ist die Operation beendet. 
Man lässt dann im langsamen Wasserstoffstrom erkalten, zer- 
schlägt die Retorte noch warm und bewahrt das gesammelte 
Chlorür auf dieselbe Weise auf wie das wasserfreie Eisenchlorid. 

Vorgang: FeCli + H = FeCb + HCl. 

Prüfung: Weisse, leidlich luftbeständige Blättchen, die 
beim starken Erhitzen schmelzen und bei sehr hoher Tempe- 
ratur sublimiren. 



Wasserfreies Elsenchlorid, FeCh. 

50 g blanken Eisendraht von ca-. i mm Stärke giebt man 
in 6 — 8 cm langen Stücken in eine tubulirte Glasretorte von ^/x 1 
Inhalt, erhitzt auf dem Gasofen kräftig und leitet durch ein nicht 
zu enges Glasrohr, welches mit Korkstopfen durch den Tubus 
der Retorte geht und dicht über dem Eisen endigt, einen 
kräftigen, durch zwei Waschflaschen mit Schwefelsäure ge- 
trockneten Chlorstrom hinzu. Der Hals der Retorte ist mit 
einem durchbohrten Kork verschlossen; das entweichende 
Chlorgas wird durch einen Gummischlauch entweder ins Freie 
geleitet, oder in Absorptionsflaschen (Seite 71) durch Natron- 
lauge bezw. durch Alkohol absorbirt. Nach i — 2 stündiger 
Einwirkung unterbricht man den Gasstrom und das Erhitzen 
verdrängt das die Retorte erfüllende Chlor durch trockene 
Kohlensäure, zerschlägt die noch heisse Retorte auf einem 
grossen Bogen glatten Papiers und sammelt das von den 
Scherben, sowie von etwa unverändert gebliebenem Eisen sehr 
leicht zu trennende Eisenchlorid schleunigst in bereitgehal- 
tenen tarirten, mit passenden Stopfen versehenen, trockenen 
und warmen Reagirröhren, die dann sofort vor dem Gebläse 
zugeschmolzen werden, mit der Vorsicht, dass man die wasser- 
haltigen Verbrennungsgase nicht in das Röhrchen hinein- 
schlagen lässt. 

Vorgang: Das nach der Gleichung Fe+3C1 = FeCb 
gebildete Eisenchlorid entzieht sich der reducirenden Wirkung 



Eisenchlorid. — Eisenbromür. — Eisenammoniakalaun. 63 

des Eisens durch seine Flüchtigkeit und sammelt sich präch tig 
krystallisirt im oberen Teile der Retorte an.*) Der Process 
gelingt nur bei vollkommenem Ausschluss der Feuchtigkeit. 

Prüfung: Dunkelgefarbte , grünschillernde, compakte, 
aus Blättchen bestehende Stücke von ausserordentlich schönem 
Metallglanz, an der Luft schnell zu braunen Tropfen zerfliessend. 
Leicht löslich unter starker Erwärmung in Wasser, Alkohol, 
Aether; schwerer in Benzol. Die Lösungen sind braun gefärbt 
und reagiren sauer. 



Wasserfreies Eisenbromür, FeBr2. 

loo g blankes Eisen wird in Drahtform in einem Rund- 
kolben auf dem Gasofen kräftig erhitzt und lOO ccm Brom 
aus einem Wasserbade langsam in den Rundkolben hinein- 
destillirt. Die den Bromdampf zufuhrende Glasröhre muss 
bis dicht an den Boden des Kolbens heruntergehen, aber das 
heisse Glas muss vor dem Zerspringen in Folge des Herab- 
fallens von Tropfen flüssigen Broms entweder durch aufliegendes 
Eisenmetall oder durch etwas Asbest geschützt sein. Wenn 
die Reaktion begonnen hat, kann man die Temperatur etwas 
massigen. Zum Schluss wird getrocknete Luft oder Kohlen- 
säure durch den Apparat geschickt und das Präparat nach 
dem Zerschlagen des Kolbens in der bei Eisenchlorid (Seite 62) 
beschriebenen Weise gesammelt und aufbewahrt. 



Eisenammoniakalauii, Fe(NH4)(S04)2 + i2aq. 
400 g Eisenvitriol werden in 400 ccm Wasser unter Zu- 
satz von 70 g conc. Schwefelsäure aufgelöst und zu der siedend 
heissen Lösung solange concentrirte Salpetersäure (etwa 1 20 g) 
zugegeben, bis eine verdünnte Probe mit Ammoniak einen 
rein rostfarbenen Niederschlag giebt. Nun dampft man ein, 
bis die Masse sich harzartig verdickt, und verdünnt dann wieder 

*) Nur wenn der Chlorstrom zu langsam ist, kann sich Eisenchlorür 
Mden, welches dann als geschmolzene. weisse Masse bei dem Eisen zurückbleibt. 
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mit Wasser zu einem specifischen Gewicht von 1,317 — 1,319. 
Zu 300 g dieser officiellen Ferrisulfatlösung mischt man eine 
Lösung von 28 g Ammoniumsulfat in 100 g Wasser und lässt 
langsam und ruhig erkalten. Die Krystalle werden mit etwas 
kaltem Wasser abgewaschen und ohne Erwärmen getrocknet. 

Vorgang: Durch das starke Eindampfen werden der 
Ferrisulfatlösung die letzten Reste von Salpetersäure entzogen. 

Prüfung: Amethystfarbene Oktaeder, deren Lösung sich 
mit Silbernitrat völlig frei von Chlor erweisen muss.*) Bestimme 
den Eisengehalt durch Wägung des beim Glühen unter Zusatz 
von etwas Ammoniumnitrat hinterbleibenden Eisenoxyds. 

Berllnerblan, 

Blausäurerückstände (Seite 36) werden mit Wasser durch 
Decantiren gewaschen und in einer Porcellanschale mit roher 
Salzsäure angerührt. Nun bereitet man eine Chlorkalkemulsion 
durch Suspendiren von Chlorkalk in Wasser und lässt dieselbe 
durch einen Trichter, dessen Rohr auf dem Boden der Schale 
n der Salzsäure mündet, solange unter Umrühren zufliessen, 
bis die Masse schön blau geworden ist und die Flüssigkeit 
nach Chlor zu riechen beginnt. Man decantirt den Farbstoff 
mit verdünnter Kochsalzlösung, da er sich aus Wasser nicht 
absetzt, 

Vorgang: Die Blausäurerückstände bestehen aus dem 
Ferrosalz der Ferrocyanwasserstoffsäure , welches durch die 
oxydirende Wirkung des Chlorkalks in Ferrisalz übergeht. 

Platinchlorid, PtCU (aus Rückständen). 

Platinrückstände werden, falls sie Filter und andere orga- 
nische Substanzen enthalten, zunächst in einer Porcellanschale 
auf dem Gasofen geröstet, dann mit etwas verdünnter roher 
Salzsäure angerührt und durch Einbringen von Stangenzink 
vollends reducirt. Man entfernt das nicht gelöste Zink mecha- 
nisch, decantirt und kocht das unreine Edelmetall mehrfach 

*) Dies ist wesentlich für die auf Seite 56 beschriebene Verwendung des 
Eisenalaans zur Scheidung der Halogene. 



Platinchlorid. 
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mit Wasser und mit Salzsäure aus. Dann löst man den Rück- 
stand in Königswasser, dampft auf ein kleines Volumen ein 
und fallt mit concentrirter Salmiaklösung. Der abfiltrirte 
Platinsalmiak wird in einem Porcellantiegel geglüht, der zurück- 
bleibende Platinschwamm mit Salzsäure ausgekocht, in Königs- 
wasser gelöst und auf dem Wasserbade in gewogener Schale 
unter zeitweiligem Zusatz einiger Tropfen Salzsäure zur Trockene 
gedampft. Den Rückstand von reinem Platinchlorid löse man 
in lo Teilen Wasser. 

Prüfung: lo Tropfen der Lösung, mit einem Tropfen 
Chlornatriumlösung auf einem Uhrglase auf ein ganz kleines 
Volumen eingedampft, sollen beim ruhigen Erkalten eine 
Krystallmasse geben, in welcher unter dem Mikroskop nur 
wohlausgebildete, rotgelbe Prismen von Natriumplatinchlorid 
zu erkennen sind, die nicht durch amorphe, braune Massen 
verunreinigt sein dürfen (Eisen; Stickoxydverbindungen des 
Platinchlorids). 




Text siehe Seite 22. 



Erdmann, chemische Präparate. 
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66 Heizquellen. 

Heizqnellen. 

Das beste Heizmaterial für das Laboratorium ist in allen 
Fällen das Leuchtgas. Für das Abdampfen, Trocknen^ 
Destilliren bei gelinder Hitze eignet sich der beistehend 
abgebildete, leicht von jedem Schlosser Y(AA/VW 

herstellbare Gasofen.*) Derselbe be- 
steht aus einem oben und unten ge- 
zackten, 10-15 cm weiten Schlot, in dessen "^ 
Mitte sich ein zum Kreise von 4-5 cm 

Durchmesser gebogenesGasrohr befindet, Gasofen für gelinde Erhitzung, 
aus welchem durch eine Reihe von kleinen Oeffnungen ein 
Kranz leuchtender Flämmchen austritt. Die Hitze lässt sich 
nicht nur durch den Gaszufluss, sondern auch durch Höher- und 
Niedrigerstellen des Flammenkranzes so genau reguliren, dass 
der Ofen einerseits das Wasserbad in sehr vielen Fällen vor- 
teilhaft zu ersetzen vermag und andererseits Operationen, 
welche eine höhere, aber genau geregelte Temperatur erfordern, 
(z. B. Darstellung der trockenen Sulfate der Schwermetalle, 
Trennung des Silbersalpeters von beigemengtem Kupfernitrat) 
ausserordentlich erleichtert. 

Für stärkereHitze benutzt man die sogenannten Berliner 
Brenner, die sich von dem eben beschriebenen im Wesentlichen 
dadurch unterscheiden, dass der Schlot nach oben zu sich 
conisch verjüngt und oben mit einem sehr feinmaschigen 
Drahtnetz geschlossen ist. Ueber dem Drahtnetz brennt das 
Gas-Luftgemisch mit nur schwach leuchtender Flamme. Bei 
den einfachen Berliner Brennern strömt das Gas nur aus einer 
Oefihung in der Mitte des Brenners 6 — 7 cm unterhalb des Draht- 
netzes; sehr grosse Heizflächen kann man aber erzielen, wenn 
man das Gas aus einem oben mit kleinen Oeßhungen versehenen 
horizontalen Spiralrohr unter das Drahtnetz treten lässt. 

Zu Glühzwecken dient der Bunsenbrennner nur bei ganz 
kleinenVersuchen.**)Sehrbequem,raschund mit verhältnismässig 



*) Yolhard, Jonmal für pract. Chemie [2] 0,18; Liebigs Annalen 108,330, 
Anmerkung 2. 

**) Etwas grössere Bunsenbrenner, auf denen sich mit Hilfe einer Muffel 
leicht Soda schmelzen lässt, liefert Fr. Hugershoff, Leipzig. 
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ausserordentlich geringem Gasverbrauch arbeitet man mit den 
Rössler'schen Glühöfen.*) Ein solcher 
Ofen von der Grösse, dass er für 
pyrochemische Präparate im kleineren 
Massstabe ausreicht, ist nebenstehend 
im Dui-chschnitt gezeichnet.**) Die 
Flamme umströmt den Tiegel voll- 
ständig; die Verbrennungsgase treten 
oberhalb des Tiegels durch eine 
Oeffniing an der höchsten Stelle 
des Domes heraus und ziehen nun 
abwärts, umströmen den ganzen, 
Q«er,ch«itt des Hö.8Ur-«ohe„ ^"^ feuerfestem Thon gebildeten 
aaaofens. Glühraum und ziehen erst dann 

in den Schlot, nachdem sie noch die 
in den zur Heizung dienenden Bunsenbrenner einströmende 
Luft vorgewärmt haben. Der Schlot lässt sich durch Auf- 
sätze bis zu etwa 2 m Lange bringen ; damit derselbe die Ver- 
brennungsgase kräfbg ansaugt, befindet sich in ihm eine 
Lockflamme. 

Eältemisclinngen. 
Zur Abkühlung unter o" bis — 20" dient ein Gemisch 
aus drei Teilen Eis und einem Teil Kochsalz. Das Eis wird in 
ein Tuch gewickelt und mit dem Hammer auf Steinunterlage 
zu einem gleichmässigen groben Pulver zerschlagen. Das 
Eispulver mischt man mit dem Salz und rührt kräftig durch, 
bis ein dickflüssiger Brei entsteht, in welchem ein eingetauchtes 
Thermometer auf mindestens — 20" sinken muss. 

Für stärkere Abkühlung bis zu — 100* dient ein Ge- 
misch von fester Kohlensäure und Aether. Die feste Kohlen- 
säure wird gesammelt, indem man die käufliche flüssige Säure 
in einen Beutel aus Leinen oder Flanell ausfliessen lässt; die 
schneeart^en Massen werden mit einem Hörn- oder Holz- 

*) Zu bezieheo von der deutschenOold- und Silberacheldeanatalt in Frank- 
furt a, Main. 

*•) Sleba aucb die Abbildung auf Seite 3fl. IHeaer Ofen vermag Tiegel von 
12 cm Hübe und 7 cm oberer Weite zu fasaen und koat«! S) Hark. 
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löffel in ein Becherglas gebracht und mit Aether zum Brei 
angerührt. Zur Prüfung bringe man in die Mischung ein 
Reagirröhrchen mit Chloroform: dasselbe muss rasch krystal- 
linisch erstarren (Schmelzpunkt — 83®). 



Gasstrome. 

Zur Entwickelung von Gasströmen 
und einem flüssigen Material dient 
der Kipp'sche Apparat; soll das 
Gas dagegen durch eine sich zwischen 
zweiflüssigenSubstanzenvoUziehende 
Reaktion erzeugt werden, so ge- 
braucht man den beistehend abge- 
bildeten Apparat von Thiele.*) In 
der folgenden Tabelle ist die Art 
der Beschickung dieser Apparate 
zur Erzeugung einer Reihe ver- 
schiedener Gasströme**) angegeben. 



aus emem 



festen 





Entwicklung von 



Apparat 
von 



Beschickung 



Zufli essendes Reagenz. 



Wasserstoff 


Kipp 


Zinkstangeo 


Sauerstoff***) 


Kipp 


Chlorkalk**** 


Chlor 


Kipp 


Chlorkalk**** 


Chlorwasserstoff 


Thiele 


Rohe Salzsäure 


Schwefelwasser- 
stoff 


Kipp 


Schwefeleisen 


Stickoxyd 


Thiele 


Eisenchlorür in 
Salzsäure 


Stickstofftrioxyd 


Thiele 


20^0 Natrium- 
Nitritlösung 


Kohlendioxyd 


Kipp 


Marmor 


Schwefeldioxyd 


Thiele 


Natriumdisulfit 

ti) 



I 1 Schwefelsäure, 4 1 Wasser. 
I 1 Wasserstoffsuperoxyd, 53 ccm 
Salpetersäure.*!*) 



7 1 rohe Salzsäure, 5 1 Wasser. 



Conc. Schwefelsäure. 



I 1 rohe Salzsäure, i 1 .Wasser. 



20 ö/otige Natriumnitritlösung. 



conc. Schwefelsäure. 



I 1 rohe Salzsäure, i 1 Wasser. 



conc. Schwefelsäure. 



*) Liebigs Annalen 833,242. 

**) Bezüglich der Erzeugung von Bromwasserstoif siehe Seite 55. 
***) Yolhard. Liebigs Annalen 333,246. 
****) Zu Tafeln gepresst und in Stücke zerbrochen, 
t) Rohe Säure von 1,265 sp. Gew. 

tt) 40P/otig in Oelform, käuflich von Hofmann und Schötensaok, Ludwigs- 
hafen a. Rh. 
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Bedarf man grosser Mengen eines Gases, so ist das 
häufige Entleeren der sehr rasch verbrauchten Kipp'schen 
Apparate lästig; namentlich bei Chlorentwicklung auch das 
Pressen und Einfüllen des Materials zeitraubend. In solchen 
Fällen bedient man sich daher besser beistehend abgebildeten 
Apparates, der sowohl mit festen als mit flüssigen Materialien 
gefüllt werden kann. Zur Chlorentwicklung füllt man 
in den Porcellantopf*) von 1 5 1 Inhalt 3 '/^ kg Chlorkalk, der mit 
II 2 1 Wasser ange- 

Jn^ schlämmt wird. 

I ^^^ Man verbraucht 

dafür etwa 7 1 
rohe Salzsäure. 
Der Zufluss der 
Säure wird durch 
einen Quetsch- 
hahn regulirt und 
lässt sich an den 
Luftblasen con- 
troliren, welche 
in dem oberen 
Salzsäure - Reser- 
voir durch das 
mit Kork einge- 
setzte Glasrohr 
aufsteigen, 

ChlOTentwicklungsappaiat ('/lo der natbrlichea QroBse). 

Reinigung der Gasströme. Den je nach Bedarf 
mit Wasser, Natronlauge oder concentrirter Schweielsäure zu 
beschickenden Waschflaschen für Gasströme giebt man zweck- 



■) Diese Töpfe, welche auch fHr viele andere Zwecke verwendbar sind und 
z. B. beim Abtreiben grfisaerer SabstnnzmenKen mit Waagerdunpf vorsilgljchB' 
Dienste leisten, sind von der Kgl. PorcelUninftnufaktur in Charlottenhurg in ver 
schledenen arSsaen zu beziehen. Uan dichtet den Deckel mit einem aDBefeuchteten 
Pappring and presst ihn mittelat eines mit Schrauben versehenen, den ganzen 
Topf nmfassenden Elsenbttgels feit. 
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massig beistehende Gestalt. In diesen ohne Stopfen constniirten 
Flaschen tritt das Gas durch eine grössere Anzahl kleiner Oeff- 
— ^ — . — ^> — . nungen in guter Verteilung in die 

JL- ■ Flüssigkeit und letztere kann daher 

sehr vollständig einwirken. Die aus 
Glas geblasenen Flaschen werden 
mit einem Holzfuss versehen. 

Die Reinigung des Wasser- 
stoffs und des Schwefelwasserstoffs 
von Arsen Wasserstoff ge- 
schieht am bequemsten mit Jod*). 
Das durch Waschen mit Wasser 
befeuchtete Gas streicht durch 
ein 30 — 40 cm langes Rohr, 
_ welches mit 4 g Jod in der 
(■ys det nfltürnchei"Groeae). Weise beschickt ist, dass dünne 
Schichten von Jodkry.stallen durch Glaswolle getrennt sind. 
Das austretende Gas wird mit Natronlauge bezw. mit Wasser 
gewaschen. 

Verwendung verflüssigter Gase. Von besonderer 
Annehmlichkeit ist die Verwendung der neuerdings in den 
Handel kommenden verflüssigten Gase : Kohlensäure,**) 
Schwefeldioxyd, Ammoniak,***) welche einer weiteren Reinigung 
nicht bedürfen. Die aus den Bomben mit verflüssigtem Gas 
entwickelten Gasströme haben vor den aus Kipp'schen Apparaten 
stammenden den grossen Vorzug, dass sie völlig luftfrei sind ; 
daher eignet sich z. B. der so erhaltene Kohlensäurestrom 
vortrefflich zur Verwendung bei Stickstoffbestimmungen nach 
Dumas. Um den Gasstrom trotz des in den Kohlensäure- 
bomben herrschenden sehr starken Druckes ganz genau reguliren 
zu können, bedient man sich mit Vortheil eines Reduktions- 
ventils**) mit Manometer. 

■) 0. Jakobsen, Berichte der deutsch, ehem. Gegellachaft aO,I»99. 
••) Kohlenaittreüomben und die danugehörigen Dniokreduktionsventile 
sind in den HandluDgen nir BierdruckapiiarBite sowie direkt z.B. von denEohlen- 
säure werken in Obermeudig (Bbeinprovinz) zu Bibalten. 

•■■) Zu beliehen von der Aktien geselUcb&tt fUr chemische JudnstriB in 
Bbeinan (Baden). 
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Absorption von lästigen Gasen. Zur Absorp- 
tion von lästigen Gasen dienen zwei der vorhin beschriebenen 
Waschflaschen oder, wenn es sich um grössere Gasmengen 
handelt, zweiWoulff*sche Flaschen, welche in der durch beistehende 
Zeichnung verdeutlichten Weise 
verbunden sind. 

Diese Vorrichtung bietet den 
Vorteil, das ein Zurücksteigen des 
Absorptionsmittels beim Stocken 
des Gaszuflusses ausgeschlossen ist. 
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